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~IVDICE GENERAL 
Capitulo 1 
Introducción 
1.1 Materiales 
Los avances de la civilización han dependido siempre de la cdpacidad humana para 
servirse de los materiales adecuados a sus propósitos. Cuando los que existían en la  
Naturaleza no eran plenamente satisfactorios, se ha hecho necesario crearlos "artificial- 
mente". Muchas veces, los nuevos materiales han significado un cambio sustaricial eri 
la forma de vida respecto a épocas anteriores. Por ejemplo, hay períodos de la historia 
que reciben su nombre del material cuya tecnología se adquirió en ellos; se habla así de 
las Edades de Piedra, Bronce, Hierro ... Otro ejemplo más reciente es el desarrollo de 
la tecnología de materiales como el acero, que posibilitaron la Revolución Industrial de 
los siglos XVIII y XIX y han transformado nuestras sociedades hasta darles rriuclias 
de sus características actuales. 
Desde hace unas décadas se está dando en nuestro planeta una nueva "revolución" 
en los campos del procesado y alrnacenamiento de la inforrnación y las telecornunicacic+ 
nes. Es evidente que esta revolución ha sido y está siendo posible gracias al desarrollo 
de la tecnología de varios tipos de materiales, entre los cuales los serniconductores y 
muy en particular, el silicio, desernpefian un papel fundarnerital por sus aplicaciones 
en electrónica y microelectrónica. 
Sin embargo, no son los semiconductores los únicos materiales que estári haciendo 
posible el crecimiento vertiginoso de la inforrriática. Aunque rio tari frecueriternerite 
citados, los materiales n~agnéticos estári determinando las prestaciories de los dispo- 
sitivos relacionados con el alrnacenamiento de la información. Basta pensar en las 
cintas magnéticas y los discos magnéticos o magnetoópticos utilizados para el alrna- 
cenamiento digital de la inforrnación, en los soportes magriéticos de audio y video o 
en las bandas magnéticas de tarjetas identificadoras y de crédito. El mercado total 
anual de almacenamiento de información se estirnó en 100.000 rnillones de dólares en 
1994; de éste, el 60% lo forrnari los soportes magriéticos. Se esperaba uri aurrieiito eii 
un orden de magnitud durante los siguientes 3 años [Sim95]. 
Es manifiesta pues, la importancia del magnetismo desde el punto de vista tec- 
nológico. Al mismo tiempo, por su interés fundamental, el magnetismo es un campo 
de investigación enormemente activo dentro de la Física de la Materia Condensada, 
pues nuestra comprensión de él es aún incompleta, a pesar de ser un fenórneno co~iocido 
desde hace miles de años. Sus orígenes se encuentran en la mecánica cuántica y en la re- 
latividad y se trata de un fenómeno cooperativo en el que las correlaciones electrónicas 
son determinantes. Por ello, los modelos que consideran el comportamierito de una 
partícula en el campo promedio producido por las restant,es son aproximaciones en 
general insuficientes, al contrario de otros sistemas de materia condensada como los 
metales no magnéticos, los aislantes y los semiconductores. 
1.1.1 Nuevos materiales magnéticos 
La miniaturización de los componentes es la causa del aumento espectacular de 
las prestaciones de los dispositivos microelectrónicos. Desde la fabricación del primer 
transistor en 1947, la velocidad de los circuitos ha venido creciendo exponencialrrien- 
te como consecuencia principalmente de los avances en la tecriologia de los circuitos 
integrados basados en silicio, que permiten miniaturizar los componentes e integrar 
así un número creciente de ellos en un único soporte. Lo mismo se puede decir de los 
medios de almacenamiento magnético de la información. La ~niniaturización ha Ilega- 
do al extremo de que hoy se comercializan unidades de disco duro con capacidades de 
hasta 19 GBytes para ordenadores personales y es de esperar un mayor aurrierito en 
los próximos años, pues los límites físicos parecen aún lejanos [Sirn95]. 
Existe pues, un gran interés en aumentar la densidad de almacenamiento en los 
soportes magnéticos. Mencionaremos aquí dos campos en los que se está investigando 
activamente con tal fin. Uno de ellos son los medios con anisotropía magnética per- 
pendicular (PMA). En ellos, la dirección fácil de imanación es perpendicular al plano 
de la película, a diferencia de los medios convencionales en los que se encuentra conte- 
nida en dicho plano. Esto permite una reducción significativa del área necesaria para 
escribir un bit, pues se hace menor la extensión de las paredes de Bloch que separan 
dominios con distinta irnanación. Sin embargo, la termodinámica favorece en general 
la orientación paralela de la imariación por efectos de anisotropía de forma. Pero en 
películas suficientemente delgadas pueden dominar contribuciories a la anisotropía de 
otros orígenes (por ejemplo, superficial, interfacial o cristalino) y propiciar el efecto de 
PMA [Koh93]. 
El otro campo es el de la tecnología de las cabezas lectoras de la información 
magnética. Aquí, los tradicionales dispositivos por inducción están siendo sustituidos 
cada vez más por los que hacen uso del fenórneno denominado ~nagnetorresistericia 
(MR), que consiste en un cambio de la resistencia eléctrica del rriaterial al aplicar 
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un campo magnético. En estos dispositivos, la medida de la resistencia del material 
permite determinar la intensidad del campo al que está sometido. 
Se comenzaron empleando materiales magnéticos "convencir>nales" como el "per- 
malloy" (Nio.80Feo,20), que muestran un cambio relativo -n su resistividad (ARJK; 
del orden del 2% a temperatura ambiente [Prz95]. Sin embargo, en los últimos años 
se ha descubierto un efecto de magnetorresistencia negativa (disminuye al aumentar 
el campo) [Bai88] que puede llegar hasta el 65% a temperatura ambiente [Par911 en 
materiales artificiales denominados multicapas magnéticas. Se ha dado en llamar a 
este fenómeno "magnetorresistencia gigante" (GMR). Las rnulticapas son heteroes- 
tructuras producidas por la deposición alternada de películas delgadas de al menos 
dos materiales distintos. Si la estructura de las películas es cristalina reciben tarnbiéri 
el nombre de superredes. Esta denominación quiere resaltar la presencia de un período 
o superpedodo impuesto artificialmente en el proceso de fabricación (los espesores de 
las capas) que se superpone o modula al período "natural" debido al orden cristalino de 
los componentes. Las superredes interesantes para aplicaciones magnéticas suelen es- 
tar constituidas por un material magnético y otro no magnético y sus espesores típicos 
son del orden de unos pocos nanórnetros. En la figura 1.1 se muestra el resultado de 
la primera medida de GMR en superredes FeJCr(100) [Bait;8]. 
La GMR observada en las superredes metálicas está asociada a un fenómeno co- 
nocido como acoplamiento magnético oscilatorio (OMC) [Cebgl]: la intensidad del 
acoplamiento entre las capas magnéticas presenta un comportamiento oscilatorio en 
función del espesor de la capa no magnética que las separa (el espaciador). Esto es, 
el signo del acoplo oscila entre valores positivos, (acoplamiento ferromagnético FM) 
y negativos (acoplamiento antiferromagnético AF). Los períodos típicos de este corn- 
portamiento oscilatorio son del orden de varias capas atómicas o monocapas (MC). Si 
el espesor del espaciador en la superred corresponde a u11 ordenamiento AF de las ca- 
pas magnéticas, entonces la aplicación de un campo magnético suficientemente intenso 
hace que éstas se orienten paralelamente. Corno se ve en la figura 1.1, la resistencia 
eléctrica de la estructura disminuye hasta un valor de saturación con la aplicación de un 
campo magnético. Se observa esta disminución en general para cualquier orie~itació~i 
relativa entre la corriente y la dirección de irnanación de lai capas. 
Este efecto puede ser explicado asumiendo que la dispersión de los electrories de 
conducción en las intercaras magnéticas depende de su espín, tal corrio se ilustra en 
la figura 1.2. La orientación paralela de los momentos de todas las capas magnéticas 
permite una eficaz conducción eléctrica por electrones con una cornporiente de espín, 
mientras que la orientación AF hace que los electrones de ambos espines sufran en 
promedio el mismo número de eventos de dispersión a lo largo de la heteroestructura. 
Esto da como resultado un valor grande de la resistencia eléctrica. Hay experimentos 
que indican que este mecanismo de dispersión dependiente del espín en las interca- 
ras domina frente a la dispersión en el interior de las películas cuando la perfección 
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Figura 1.1: Medidas de resistencia en función del campo magnético en varias superredes 
Fe/Cr(100). Se representa la resistencia normalizada a su valor a campo nulo. La corriente 
y el campo magnético tienen la dirección [lo01 contenida en el plano de las capas. La figura 
ha sido extraída de la referencia [Bai88]. 
estructural de éstas es grande [Par93]. 
El fenómeno de OMC se ha loerado entender Dor medio de la teoría RKKY. desarro- 
" 
llada originalmente para explicar el acopla~niento por intercambio indirecto entre mo- 
mentos magnéticos localizados a través de un mar de electrones de conducción IRud541. 
Dicha teoría predice, en la aproximación de electrones libres, la siguiente dependencia 
para la integral de canje entre dos espines &,Sj separados entre sí una distancia R: 
cos x J(R)  - F ( 2 k ~ R ) ;  con F ( x )  x -- para x + m. 
23 
(1 .1)  
Esto implica que el acoplamiento entre los momentos magnéticos tiene un carácter 
oscilatorio en función de la distancia entre ellos con un período de .rr/kl;, esto es, del 
orden de las distancias interatórriicas. La aplicación de la teoría anterior al caso de 
dos capas ferromagnéticas planas separadas por una distancia z  da [Yaf87] 
sin ( 2 k . 0 ~ )  
4 2 )  N para z  + m. z2 
Una extensión de la teoría que tiene en cuenta la estructura de bandas de los rnate- 
riales implicados ha conseguido explicar los períodos de oscilación del acoplamiento en 
S,, . 
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Figura 1.2: Representación esquemática de los procesos de dispersión depeiidieiite del espiii 
. , 
en las intercaras de una multicapa inagnética. En la parte de abajo se inuestraii circuitos 
equivalentes de resistencias para la conducción por electrones de cada componente de espíii 
en el caso de imanaciones paralelas (a) y antiparalelas (b) de las capas magnéticas. 
base al modelo RKKY [Bru92]. De acuerdo a ella, están determinados por los vectores 
del espacio recíproco que conectan entre sí dimensiones extremales de la siiperficie de 
Fermi del espaciador. Se muestran en la figura 1.4 los vectores que contribuyen a los 
períodos en las orientaciones Cu(100) y Cu(ll1).  La amplitud y la fase de las osci- 
laciones, por el contrario, no son bien reproducidas por este modelo, pues dependen 
también, entre otros factores, de la estructura electrónica del nieta1 magnético. El 
hecho de que los períodos medidos sean mayores que los predichos por la aplicació~i 
simple del modelo se explica por la necesaria cuantización del espesor del espaciador en 
números enteros de monocapas: al ~nuestrear la separación entre las capas magnéticas 
de esta manera se obtiene, debido al efecto de "aliasirig", un período efectivo ina- 
yor, como se ilustra en la figura 1.3. El mismo efecto se puede explicar en el espacio 
recíproco reduciendo los vectores extremales a la primera zona de Brillouin mediante 
una traslación por el vector de la red recíproca adecuado (figura 1.4). 
Figura 1.3: Intensidad del acoplamiento magnético RKKY en fuiición del espesor del es- 
paciador en unidades de la distancia interplanar d (línea continua) calmulada para un metal 
monovalente FCC (100) [Coegl]. La línea disc-ii;inua muestra el período efectivo observadn, 
que es mayor debido al fenómeno de "aliasing" producido al muestrear el espesor eii iuúltiplos 
enteros de capas atómicas. 
Figura 1.4: Vectores que conectan entre sí los puntos extremales de la superficie de Ferini 
del cobre en las direcciones (100) y (111). Éstos determinan los períodos de oscilacióii 
del acoplamiento magnético en el modelo RKKY [Bru92]. A la derecha se muestraii los 
vectores reducidos a la primera zona de Brillouin. Es una explicación equivalente del efecto 
de "aliasing" (figura 1.3), esta vez e11 el espacio recíproco. 
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1.1.2 Relación estructura-magnetismo 
Los ejemplos anteriores ponen de manifiesto que muchos de los nuevos materiales 
magnéticos se encuentran en la forma de películas delgadas. La nresión que ejercen las 
aplicaciones tecnológicas hacia la miniaturización hace que, por un lado, las propie- 
dades "de superficie" adquieran cada vez mayor importancia frente a las consideradas 
"de volumen". De hecho, en películas muy delgadas, la distinción entre ambos tipos se 
hace necesariamente imprecisa. Por otra parte, al reducir el tamaño de u11 dispositivo 
en d menos una de sus dimensiones, el sistema se hace cada vez más sensible a las 
características estructurales. defectos etc. Esto se puede entender intuitivarnente con 
un ejemplo fuera del campo del magnetismo: en un dispositivo unidirnensional, un 
único defecto puede romper la conectividad y afectar decisivamente, por ejemplo, a su 
capacidad para conducir una corriente eléctrica, 
Cobran por tanto una importanciaextrema los estudios estructurales y morfológicos 
encaminados a caracterizaciones precisas de estos sistemas que nos permitan entender 
sus propiedades magnéticas. Es bien conocida la dependencia de éstas con la estructura 
atómica del material en muestras volúmicas. Por ejemplo, hay cálculos de la energía 
de! :stado fundamental del hierro FCC en función del parámttro de red que muestran < 
cómo el sistema pasa de ser no magnético a presentar ordenamientos de signo FM 
y AF [Mor89]. 
Coverage [MLJ 
Figura 1.5: Señal SMOKE de películas epitáxicas Fe/Cu(100) depositadas a 300 K eii 
funci6n de su espesor en MC. Los símbolos negros y blancos representan medidas en geometría 
polar y longitudinal, respectivaineiite. En la parte superior se indica la estructura de las 
películas de hierro. La figura se ha extraído de la referencia (Mü195aI. 
Pero es mayor aún la dependencia del comportamiento magnético con la estructiira 
en el caso de películas muy delgadas. En la figura 1.5 se muestra la evolución de la 
señal de SMOKE (efecto Kerr magnetoóptico en superficies) con el recubrimiento de 
Fe durante el crecimiento epitáxico de este metal sobre Cu(100) [Mü195a]. El sistema 
ptcsenta inicialmente dos fases con anisotropía magnética perpendicular; en la primera 
está acoplada FM toda la película de Fe y en la segunda sólo la última capa es FM Y 
el resto AF. Esta transición está asociada a una disminución del volumen atómico del 
Fe [Mor89]. A recubrimientos mayores aparece una tercera fase en la que la irnanación 
se orienta en el plano de la película. El estudio estructural detallado [Mü195a] muestra 
cómo las películas de Fe de pequeños espesores tienen una estructura FCC fuertemente 
distorsionada con reconstrucciones superficiales de simetría (4x 1) y (5x1). A recubri- 
mientos intermedios pasan a una fase FCC sin distorsión con reconstrucción (2 x 1) en 
la que el volumen por átomo de Fe disminuye excepto en la última capa. Finalmente, 
por encima de 10 MC, la película adopta la estructura BCC con la orientación (110). 
Existe pues, una estrecha correlación entre la estructura cristalina y el comportamiento 
magnético de pelícuals muy delgadas. 
Sistema Co/Cu 
También en las superredes son determinantes las características estructurales en 
cuanto a las propiedades magnéticas se refiere. Un ejemplo de ello son las formadas 
por capas de cobalto y cobre. Estos dos metales son inrniscibles entre sí y tienen 
parámetros de red muy similares (la diferencia es del 1.9%). Son por tarito, buenos 
candidatos para formar superredes de gran calidad cristalina. 
Sin embargo, hay grandes diferencias entre las superredes Co/Cu crecidas con 1% 
orientaciones (100) y (111). Mientras que se ha demostrado fuera de toda duda el 
acoplamiento oscilatorio entre capas de Co separadas por Cu(100) [Cebgl, Joh92aI y 
el ordenamiento AF en superredes Co/Cu(100) [Ceb89], en el caso de la orientación 
(111) los resultados son mucho menos concluyentes. Así, se pueden citar estudios 
que encuentran oscilaciones en la rnagnetorresistencia en muestras crecidas por pul- 
verización catódica (sputtering) [Pargl], ausencia de acoplamierito antiferromagnético 
en muestras crecidas por epitaxia por haces rnoleculares (MBE) [Ege92], acoplo AF 
con una sola oscilación [Joh92b] ... Varios autores coinciden en señalar la presencia 
de regiones acopladas ferromagnéticamente incluso en condiciones donde se espera un 
acoplo de otro signo [Par92, Shr931. 
Resulta instructivo correlacionar los resultados dispares acerca de las propiedades 
magnéticas de las superredes Co/Cu(lll) con los correspondientes a la estructura de 
películas muy delgadas de Co crecidas epitáxicarnente sobre Cu(ll1). En el capítulo 2 
se hace una recopilación de resultados publicados sobre este terna. Baste señalar aquí 
que se da  una gran variedad de interpretaciones, tanto en lo referente a la estructura 
atómica como a la morfología superficial. 
Es claro, por tanto, que el sistema Co/Cu es otro ejemplo de la correlación entre la 
estructura de los sistemas de reducida dimensionalidad y sus propiedades magnéticas. 
~a'orientación (111) es pot~ncialmente más interesante debido a la presencia de PMA 
para pequeños recubrimientos de Co [Koh93]. Esto, junto a la disparidad de resultados 
estructurales mencionada anteriormente, motivó hace unos años, en el laboratorio al 
que pertenece el autor, el inicio de un estudio de los primeros estadios del crecimiento 
de Co en Cu(ll1). Los resultados obtenidos han contribuido en gran medida al escla- 
recimiento de la estructura y morfología del sistema y han arrojado luz sobre el origen 
de sus propiedades magnéticas. 
1.1.3 Objetivos del trabajo 
El presente trabajo se sitúa en la continuación de los estudios previamente rnen- 
cionados. Es claro que el modo de crecimiento de Co en Cu(1ll)  y, relacionado cori 
ello, la estructura de películas epitáxicas muy delgadas de Co en Cu(l11) deben ser 
factores que determinan en gran medida la estructura de las superredes formadas por 
Co y Cu con orientación (111). Sin embargo, las superredes son heteroestructuras con 
un grado de complejidad mayor que las películas epitáxicas. En particular, para su 
entendimiento es necesaria la determinación de dos tipos de intercaras: además de la 
intercara Co/Cu(ll l)  interviene la formada por el Cu al crecer sobre capas bexagonales 
compactas de Co. 
Películas y bicapas sobre Cu(ll1)  
El primer objetivo de este trabajo es el entendimiento de la estructura de supe- 
rredes Co/Cu(ll l)  tratando de reproducir las condiciones en las que se fabrican. De 
este modo, se crecieron estructuras más sencillas cuyo estudio es abordable mediante 
las técnicas de análisis superficial a nuestra disposición. Se pasa así de las películas 
epitáxicas a las bicapas formadas al depositar varias monocapas de Cu sobre ellas. 
Una de estas bicapas puede ser considerada como la supercelda unidad de una supe- 
rred, pues contiene una intercara de cada tipo y, si los espesores son adecuados, cabe 
esperar que su análisis con técnicas de superficies aporte una información valiosa para 
entender las propiedades de las superredes Co/Cu con orientación (111). Con esta 
motivación, se exponen en el capítulo 2 los resultados del análisis, por medio de STM 
y LEED cuantitativo, de bicapas Cu/Co/Cu(lll) fabricadas i n  situ por MBE en una 
campana de ultra alto vacío (UHV). Previamente, en ese mismo capítulo se incluye 
una sección dedicada al análisis estructural por medio de LEED de películas epitáxicas 
de Co sobre Cu(1ll). Tiene el doble fin de caracterizar con precisión esas películas 
sobre las que se deposita posteriormente e! Cu para formar las bicapas y de contribuir 
al esclarecimiento de .la estructura del controvertido sistema Co/Cu(?ll) en función 
del recubrimiento de Co. 
Cu sobre Co(0001) 
Siguiendo con la misma motivación y con el fin de caracterizar de manera más 
directa la estructura de las intercaras formadas al depositar Cu sobre capas hexago- 
nalmente compactas de Co, se decidió producirlas por evaporación de Cu sobre u11 
monocristal de cobalto HCP con orientación (0001). Ésta es la dirección de apilarnieri- 
to de los planos compactos en la estructura HCP; en este sentido, es análoga a la (111) 
de un cristal FCC. De esta forma, podernos estudiar la intercara Cu/Co(0001) sin la 
presencia de su "recíproca" Co/Cu(ll l)  y, por tanto, de una forma más limpia que 
en el caso de las bicapas Cu/Co/Cu(lll). Los resultados de este estudio se presentan 
y analizan en el capítulo 3. Es de destacar que, a pesar del interés de esta intercara 
desde el punto de vista de las aplicaciones, no se encuentran en la literatura estudios 
estructurales sobre el sistema Cu/Co(0001). Esto es particularmente sorprendente si 
se compara con el número de publicaciones sobre Co/Cu(ll l) ,  como se resume en el 
apartarlo 2.1.1. Incluso acerca de la superficie limpia Co(0001) hay muy pocos estu- 
dios estructurales, por lo que se incluye también su caracterización en el capítulo 3. 
La razón más plausible de esta falta de estudios es la dificultad en preparar dicha 
superficie con el grado de limpieza y ordenamiento cristalino necesario. 
Surfactantes: Pb en C o / C u ( l l l )  
La morfologíade las películas epitáxicas Co/Cu(lll) no es la m& conveniente para 
unas buenas propiedades magnéticas. A partir de un espesor de 2 MC, viene determina- 
da por una distribución poissoniana del área expuesta en cada :.livel atómico [Fig95b]. 
Por ello, el frente de crecimiento (la anchura de la distribución) escala con la raíz 
cuadrada del recubrimiento, lo que hace que incluso para cantidades de material de- 
positado no muy grandes (unas pocas monocapas) se tengan zonas cuyos espesores 
locales varían en varias capas también. 
Es fácil ver que en estas condiciones, las propiedades magnéticas de las películas 
se resienten. Hay estudios que muestran cómo un aumento de la rugosidad favorece 
el acoplamiento FM por interacción dipolar entre las capas magniticas frente a un 
mecanismo, por ejemplo, de tipo RKKY [Alt95]. Otro ejemplo son los fenómenos de 
canje electrónico como la misma interacción RKKY, que presentan períodos de unas 
pocas distancias interplanares, lo que define una escala de longitud característica para 
el fenómeno. Se requiere por lo tanto, una perfección estructural hasta esa escala en el 
sistema donde se pretenda observar. Es fácil ver que el OMC quedará enmascarado en 
una superred cuyas capas presenten una distribución de espesores tal que haga coexistir 
zonas acopladas ferro- y antiferromagnéticamente. En esas condiciories domina el 
acoplamiento FM y el valor de la magnetorresistencia disminuye drásticamente. Se han 
propuesto explicaciones de este tipo [Fig93, Fig95bl para el deficiente comportarnierito 
del OMC en superredes Co/Cu(ll l)  [Ege92, Joh92b, Koh921. 
El tipo de crecimiento caracterizado por una distribucióri de Poissori de niveles 
expuestos se da cuando existen limitaciones cinéticas para el transporte de material 
entre los distintos niveles [KunDO], .o que favorece la nucleación en Ln determinado nivel 
antes del completado de los inferiores y lleva al crecimiento de formaciones piramidales. 
Las investigaciones de los últimos años indican que esta situación se da en muchos casos 
de crecimiento epitáxico sobre caras (111) de cristales FCC., por ejemplo Ag(ll1) y 
Cu(l l1)  [Wul96]. Este tema se tratará más ampliamente a lo largo de este trabajo, 
especialmente en el capítulo 4. 
Surge pues, el deseo de fabricar películas con un mínimo de rugosidad en sistemas 
que, como el Co/Cu(ll l)  que nos ocupa, presentan de manera natural un crecimiento 
tridimensional (3D). Existe en principio un recurso para conseguirlo, que consiste en 
aumentar la temperatura de deposición. De esta forma, aumenta la difusividad sobre 
la sü;*rFcie, Si los átomos tienen tiempo de llegar hasta los escalones del sustrato 
y adherirse a ellos, tieiic lugar el modo de crecirriiento de~iomiriado "propagación tle 
esc;lones". De esta forma la densidad de escalones y por tanto, la rugosidad de la y: 
película permanecen constantes, pues la morfología superficial se replica a sí rnisrna -: 
durante el crecimiento. Sin embargo, en sistemas heteroepitáxicos un aumento de la . . 
temperatura de crecimiento puede promover la interdifusión de los dos elementos, lo 
que tampoco es deseable para las aplicaciones, que requieren intercaras abruptas. Eri 
el caso del Co/Cu(lll) es particularmente indeseado un aumento de temperatura, 
pues incluso a temperatura ambiente ya se observan efectos de interdifusión debido a 
la movilidad del Cu [Fig94a, Rab94, Fig961. 
La manipulación del crecimiento epitáxico con el fin de fabricar películas con una 
rugosidad mínima es un tema de gran actualidad. Los métodos que se están empleando 
se pueden clasificar en dos tipos: 
por medio de la variación controlada y periódica de los parárnetros característicos 
del crecimiento (temperatura del sustrato, ritmo de deposición, densidad de 
centros de niicleación ...) se ha conseguido inducir el crecimiento de tipo capa 
a capa en varios sistemas ho~noepitáxicos, por ejemplo Ag/Ag(lll) [Ros931 y 
Cu/Cu(l l l )  [Wul96]. 
por medio de la adición de un surfactante, esto es, otro material que, en cantida- 
des del orden de 1 MC, actúa corno un "catalizador del crecirriierito", ~nodificantlo 
de la forma deseada la rnorfología de las películas sin quedar incorporado a ellas. 
Este últirno procedimiento, por su relativa simplicidad experimental, está recibien- 
do mucha atención recientemente en el campo de la Física de Superficies. La palabra 
"surfactante" proviene de la contracción en inglés de "surface active agent" o agen- 
te activo en la superficie. Para poder actuar como tal, un elemento debe tener una 
acusada tendencia a segregarse hacia la superficie externa de la película que crece en 
lugar de incorporarse a ella, lo que introduciría defectos y reducirí-i su presencia en la 
superficie tras la deposición de uiias pocas capas. 
Hace algunos años comenzó el estudio de la acción surfactante por medio de las 
técnicas experimentales de análisis de superficies. Primeramente se investigó en el 
- 
crecimiento~de semiconductores (Cop89, ~ ; ~ 9 3 ]  y, tras un trabajo pionero de Egelhoff y 
Steigerwald acerca de la influencia de la adsorción de gases IEge891, se ha11 emprendido 
- . - .. 
más recientemente estudios de surfactantes en la epitaxia de metales. Así, se han 
analizado tanto sistemas homoepitáxicos, por ejemplo Sb en Ag/Ag(lll) [vdV92], 0 2  
en P t / P t ( l l l )  [Esh94], In en Cu/Cu(ll l)  [vdV95] etc. como heteroepitáxicos: Pb y 
Sb en Co/Cu(ll l)  [Cam94, Sce94). 
En el laboratorio del autor se viene estudiando desde hace unos años el efecto del 
plomo como surfactante en el sistema heteroepitáxico Co/Cu(lll).  Entre los resul- 
tados obtenidos se pueden destacar la acción del Pb corno supresor del maclado al 
fabricar bicapas Cu/Co/Cu(lll) [Cam94] y la rnodificacióri de la anisotropía y el a c e  
plamiento magnético de las pelíciilas de cobalto [Cam96]. Sin embargo, estaba aún por 
realizar una caracterización estructural y morfológica de las películas de Co crecidas 
con la ayuda del surfactante. 
Éste es el objetivo de la última parte del trabajo. En el capítulo 4 se pretende 
caracterizar la morfología y la estructura de películas de Co crecidas sobre Cu(ll1) 
con la presencia de Pb en la superficie y comparar con los resultados en ausencia de éste. 
Sobre éstos existe abundante información, en parte también adquirida previamente en 
el presente trabajo (capítulo 2). Es de esperar que la información obtenida ofrezca 
una explicación para la mejora de las propiedades magnéticas de las heteroestructuras 
Co/Cu(ll l)  cuando se emplea Pb en su fabricación y, por otra parte, ayude a clarificar 
el mecanismo microscópico de acción de los surfactantes, un tema de gran actualidad 
dentro de la Física de Superficies. Para ello será preciso estudiar también el crecimiento 
de Pb sobre Cu(ll1) y abordar asimismo el crecimiento homoepitáxico Cu/Cu(l l l )  
en presencia de Pb como surfactante. 
1.2 Técnicas experimentales 
El objetivo de este trabajo es la caracterización de los primeros estadios del cre- 
cimiento epitáxico y la estructura de películas muy delgadas. Varrios a estudiar pues, 
procesos que tienen lugar en superficies. Parece lo rnás adecuado, por tanto, utilizar 
las técnicas propias de la Física de Superficies. En primer lugar, se requiere trabajar 
en un entorno de ultra alto vacío (UHV). Se entiende por tal aquél en el que la presión 
está por debajo de 10-gmbar. Sólo a esas presiones se hace del orden de horas el tiem- 
po que tarda una superficie en recubrirse de una monocapa de rnoléculas adsorbidas 
procedentes del gas residual, lo que permite realizar experimentos sobre la superficie 
"limpia". En segundo lugar la estrategia consiste en realizar in situ todas las etapas 
del trabajo. Esto requiere que el sistema de vacío esté provisto de todo el equipamiento 
necesario para la  limpieza y preparación de las muestras, deposición de las películas 
y su análisis y posterior eliminación con el fin de de recuperar las condiciones para 
realizar un nuevo experimento. El sistema experimental se describe en el apéndice A. 
Las técnicas experimentales con las que cuenta el sistema de vacío empleado en este 
trabajo son la difracción de electrones de pequeña energía (LEED), la rnicroscopía de 
efecto túnel (STM) y la espectroscopía de electrones Auger (AES). La instrurnentación 
utilizada se describe con cierto detalle en el apéndice, por lo que aquí nos lirnitarrios a 
exponer las principales posibilidades de las técnicas utilizadas y las razones por las que 
su combinación es particularmente poderosa para el análisis estructural y rriorfológico 
del crecimiento epitáxico. 
1.2.1 LEED 
Quantum mechanics is mayic. 
Daniel Greeriberger. 
La difracción de electrones de pequeña energía (LEED) se suele considerar la técnica 
estándar en cuanto a la difracción en superficies se refiere, de la misma forma que lo 
es la difracción de rayos X en el volumen. Hay dos razones para ello: 
En primer lugar, la relación energía-momento para electrones libres 
da una dependencia de su longitud de onda de Broglie con la energía 
Esto es, electrones con energías de decenas de eV tienen longitudes de onda del orden 
de 1 A y, por tanto, pueden ser difractados por el ordenamiento atómico de un sólido. 
En segundo lugar, la sección eficaz ineldstica de dispersión de electrones en sólidos 
toma sus valores máximos en el misrno rango de energías. Estos valores corresponden a 
los mínimos recorridos libres medios, que son del orden de unas pocas monocapas. Este 
hecho confiere sensibilidad superficial al LEED, al igual que a otras técnicas como las 
espectroscopías Auger o de fotoelectrones, pues los electrones detectados en el exterior 
no pueden provenir de regiones más profundas en el sólido. 
Estas razones, unidas a la relativa simplicidad de la instrumentación requerida, ha- 
cen que el LEED sea una técnica presente en la práctica totalidad de los laboratorios 
de Física de Superficies. La observación del patrón de difracción se iitiliza habitual- 
mente para controlar la calidad del ordenamiento cristalino de las superficies y de él 
se pueden extraer sin mucho esfuerzo el tamaño y la simetría de la celda unidad de 
una estructura desconocida. 
Sin embargo, la realización de cristalografia de superficies propiamente dicha, esto 
es, la determinación de las posiciones atómicas dentro de la celda unidad, requiere la 
medida de las intensidades de los haces difractados y su comparación con las calculadas 
para distintas estructuras modelo. Se emplea para ello un proceso de prueba y error de 
manera similar al caso de la difracción de rayos X en volumen. Pero ahora interviene 
otro aspecto que diferencia ambas técnicas de difracción y es la dificultad para extraer 
la información estructural a partir de los datos medidos. El cálculo de las iritensidades 
difractadas es mucho más complejo en el caso del LEED que en el de los rayos X. La 
fuerte interacción de los electrones LEED con la materia hace que también sea grande 
la sección eficaz elástica de dispersión. Como consecuencia, la contribución de procesos 
de dispersión múltiple es al menos tan importante corno la de procesos con un único 
evento de dispersión. En otras palabras, es grande la probabilidad de que un electrón 
sufra un segundo o tercer evento de dispersión tras salir del primero y antes de ser 
detectado. Esto hace que la aproximación cinemática de la difracción, equivalente a 
la a?roximación de Born en la teoría de la dispersión, sea manifiestamente insuficiente 
en el caso del LEED, al contrario de lo que sucede con los .rayos X. Por ello, hay 
que recurrir a una teoría dinúmica de la difracción, lo que complica enormemente los 
cálculos de las intensidades. Por esta razón, las estructuras de superficie que se han 
determinado hasta el momento son pocas comparadas con las de volumen, donde, 
por ejemplo, se resuelven rutinariamente por medio de la difracción de rayos X las 
estructuras de moléculas biológicas que contienen miles de átomos. 
En este trabajo se ha contado con la colaboración del grupo dirigido por Prof. 
K. Heinz en la Universidad de Erlangen-Nürnberg. Este grupo ha realizado en los 
últirnos años aportaciones decisivas al campo de la cristalografía de superficies por 
medio de LEED, tanto en el aspecto teórico como en el experimental. En la referen- 
cia [Hei95] se hace un resumen de los últimos avances en este carripo. En las medidas 
de LEED presentadas en ésta memoria se ha contado con la colaboración de Dr. Ch- 
ristoph Rath. Todos los ajustes estructurales presentados en esta memoria han sido 
realizados en dicho grupo por Dr. S. Müller utilizando la teoría dinámica de la difrac- 
ción de electrones. Se describe muy brevemente el esquema utilizado para los cálciilos 
de intensidades en el apéndice A.2.2. 
1.2.2 STM 
A picture is worth lOK words - but only those to describe the picture. 
Hardly any sets of 10K words can be adequately described with pictures. 
Anónimo. 
El funcionamiento del microscopio de efecto túnel (STM) se basa en el paso de una 
corriente por efecto túnel entre una punta metálica y la muestra, que debe ser una 
superficie conductora. En ambos electrodos, los electrories están confinados por pozos 
de potencial de profundidades iguales a las respectivas funciones de trabajo @ ,  y '3, 
para electrones a la energía de Fermi. Al acercarlos una distancia z suficientemente 
pequefia (del orden de 10 A) y aplicar una diferencia de potencial V en la punta, pasa 
una corriente por efecto túnel que tiene la forma aproximada 
donde pm y pp son las densidades locales de estados de la muestra y la punta, respecti- '. 
vamente. La expresión anterior muestra las principales características de la corriente 
túnel: la dependencia es exponencial tanto con la distancia z corno con fi y 6; las 
densidades de estados de punta y muestra intervienen de manera simétrica. 
+. Sustituyendo valores típicos (ai = 5 eV) en (1.5) se obtiene un cambio de I en un 
orden de magnitud para una variación de 1 A en z.  Ésta es la razón de la extraordinaria 
resolución del STM en la dirección vertical. Es también, en parte, la razón de la 
excelente resolución lateral del STM. Dues hace aue sólo los últimos átornos de la 
. * 
punta contribuyan apreciablemente a la corriente túnel. Sin embargo, para explicar 
las resoluciones extremas en los casos en aue se registran distribuciones de densidad 
- 
electrónica de tamaño atómico, es necesario ir más alla de este modelo unidi~nensional 
y tener en cuenta la contribución de estados localizados en la punta e iriteracciones 
entre ésta y la muestra [Che93]. 
El modo más habitual de funcionamiento del STM, que se ha utilizado eri todas 
las imágenes presentadas en este trabajo, se denomina modo topográfico o de corriente 
constante. En él, la punta realiza un barrido sobre la superficie en las direcciones x e y 
mientras el circuito de realimentación, funcionando con una ganancia grande, ajusta 
en todo momento la distancia punta-muestra para mantener constante la corriente 
túnel I .  Con este fin aplica la tensión necesaria V, en el piezoeléctrico encargado del 
movimiento en z de la punta. El valor de la tensión V,, muestreado a lo largo de 
una rejilla rectangular, constituye la imagen de "topografía" cuando se representa de 
acuerdo a una escala de colores o de tonos de gris. En la ilustración 1.6 se ve cómo 
un cambio de origen puramente topográfico (por ejemplo un escalón) produce un salto 
proporcional a su altura en la trayectoria de la punta, pero también se ilustra cómo un 
cambio de composición químicadará lugar a un contraste en la imagen. En este sentido 
conviene emplear con reservas la denominación "topográñco" para calificar al modo 
de funcionaniiento en corriente constailte y tomar precauciones en la iiiterpretación de 
los datos. Por ejemplo, un escalón entre dos terrazas de distintos materiales no tendrá 
en STM, en general, la altura cristalográfica "real", pues intervienen los efectos de las 
distintas a, y p,. 
corriente 
- - >  
constante 
Figura 1.6: Esquema de fuiicioiiamiento de un inicroscopio de efecto túnel. En el rnodo 
"topográJko" o de corriente constante, la electrónica de control inaiitiene la punta a la altura 
necesaria sobre la superficie para conservar un determinado valor de la corriente túnel I .  En 
el caso de uii escalón en una superficie liinpia, el salto en el perfil coincide con la altura real; 
no es así si cambia la composición química de la superficie, como se ilustra esqueiuáticameiite 
en el centro de la terraza. 
Comparando el STM con otras técnicas de rnicroscopia, tan sólo la ~nicroscopía 
electrónica de transmisión (TEM) y la de emisión de iones por campo (FIM) tienen 
una resolución comparable. Sin embargo. TEM no es en orinci~io sensible a la su- 
- .  
perficie, requiere una delicada preparación de muestras y no permite realizar estudios 
dinámicos. Por otra parte, FIM proporcioria también resolución atórnica Y serisiLilidad 
- - 
a la última capa, pero su aplicación se restringe a metales refractarios y a zonas riiuy 
reducidas de las muestras (puntas). La microscopía electrónica de barrido (SEM) ofre- 
ce sensibilidad superficial, pero su resolución no baja de unas decenas de nanómetros. 
En cuanto a la resolución y modo de operación, el STM sólo es comparable a algunas 
técnicas a las que ha servido de precursor, como la microscopía atómica de fuerzas 
(AFM), que tiene la ventaja además de poder analizar muestras no conductoras. El 
STM es único en cuanto al rango de resoluciones accesibles (desde atómica hasta esca- 
las mesoscópicas), la generalidad de las superficies abordables (todas las conductoras), 
su carácter no destructivo, la posibilidad de estudiar fenómenos en tiernpo real, su 
sensibilidad química (si bien no es inmediato en general identific~r los materiales), su 
ca~acidad de funcionar en diferentes rnedios (aire, vacío, líquidos ... ) etc. Además de su 
. - 
aplicación como técnica de microscopía, ofrece la posibilidad de realizar espectroscopía 
túnel (STS) con excelente resolución espacial y de manipular las superficies por rnedio 
de las interacciones entre punta y muestra. 
Combinación de técnicas: LEED, STM y AES 
En resumen, el LEED permite realizar cristalografíade superficies con la resolucióri 
propia de las técnicas de difracción; con esta técnica es posible determinar las posici6ries 
atómicas con una precisión de centésirnas de Angstrom dentro de las 4-5 primeras 
capas. Ofrece una información promediada sobre regiones de uri tamaño del orden de 
lmm2 y su sensibilidad a la rugosidad de las películas es restringida. 
Por otra parte, el STM es sensible únicamente a la primera capa superficial y, corno 
técnica de rnicroscopia, proporciona una inforrnación local (no prornediada) sobre una 
escala lateral que va desde unos pocos hasta miles de Angstroms. Esto permite carac- 
terizar tanto la cristalografía (escala atómica) como la morfología (escala mesoscópica) 
de las películas delgadas. 
Como tercera técnica experimental, se ha empleado en este trabajo la espectros- 
copía de electrones Auger (AES) con el fin de controlar la limpieza de las superficies, 
estimar los recubrimientos depositados y obtener una información prelirriinar sobre los 
modos de crecimiento, como se describe en el apéndice A.4. 
La conjunción de las técnicas anteriorrnerite descritas en un rnisrno sistema ex- 
perimental constituye una cornbinacióri muy poderosa para el análisis in situ de la 
estructura y morfología de películas rnuy delgadas. Como se ha señalado eri esta intro- 
ducción, los dos factores influyen de iiria forrna decisiva en sus propiedades rnagriéticas. 
Es de esperar que los resultados obteriidos en el terreno estructural ayuden a profuri- 
dizar en el enteridimiento de las propiedades magnéticas de los sisterrias de reducida 
dimensionalidad y, por otra parte, permitan avanzar en el carripo coriocido como "iri- 
geniería de materiales a escala atómica", en el que se pretende llegar a diseñar nuevos 
materiales con propiedades elegidas prácticamente a voluntad. 
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Capítulo 2 
Películas Co/Cu(lll) y bicapas 
epitáxicas Cu/Co/Cu(lll) 
2.1 Introducción 
E1 objetivo de este capítulo es obtener inforrnación acerca de las propiedades estruc- 
turales de las superredes Co/Cu con orientación (111) a partir del estudio del crecirnien- , 
to epitáxico sobre Cu(ll1). Para ello fueron fabricadas varias bicapas Cu/Co/Cu(lll) 
y posteriormente analizadas in situ con técnicas sensibles a la estructura superficial 
(LEED y STM). Dichas bicapas son las unidades (o superceldas unidad) de las que las 
superredes se pueden considerar formadas. Para conseguir una buena caracterización 
de estas heteroestructuras es necesario previamente conocer con la mayor precisión po- 
sible la estructura de las películas muy delgadas de Co crecidas epitáxicarnerite sobre 
Cii(111). Como se expone a continuación en el apartado 2.1.1, se trata de un terna 
polémico sobre el que se han publicado muchos trabajos en los últi~nos años por varios 
grupos experimentales, entre ellos el del laboratorio al que pertenece el autor. Con el 
doble fin de caracterizar las películas de Co sobre las que se asienta el Cu en las bicapas 
y de contribuir al esclarecirniento definitivo de la estructura'en el sisterria Co/Cu(ll l)  
se estudian estas películas en la sección 2.2, antes de emprender la caracterizacióri de 
las bicapas Cu/Co/Cu(lll) en la sección 2.3. 
2.1.1 Conocimiento previo del sistema Co/Cu(l l l )  
El crecimiento de cobalto sobre la cara (100) del cobre está bien caracterizatlo a 
grandes rasgos. Hay un consenso generalizado sobre el modo de creci~nierito (tipo capa 
a capa) [Gongl, deM89, Scn90, deM91, Scm921 y la estructura de las películas ultradel- 
gadas de cobalto, que crecen pseudomórficamente en la estructura FCC distorsioiiada 
tetragonalmente, (FCT) hasta un espesor mínimo de 10 MC [Cer93, Nav931. Co- 
mo consecuencia del modo de crecimiento de las películas de Co sobre esta superficie 
y su grado de perfección estructural, las propiedades magnéticas de heteroestructu- 
ras Co/Cu(100) están bien definidas, por lo que en este sistema se han observado 
fenómenos como el OMC (ver apartado 1.1.1). 
En contraste con lo anterior, el sistema Co/Cu(ll l)  ha sido objeto de numere 
sas investigaciones con resultados contradictorios. Como ejemplos se pueden citar 
las siguientes conclusiones (al final de cada una se indica entre paréntesis la técnica 
experimental empleada): 
e crecimiento capa a capa y ausencia de interdifusión a temperatura ambien- 
te [GonBl], (AES); 
e "mojado" incompleto del sustrato por el cobalto hasta 2 MC [Man93] y por lo 
tanto, imposibilidad de crecimiento capa a capa, (IPS); 
e ausencia de agregados tridimensionales en una película de 1 MC de Co [Cha86], 
(SEXAFS) ; 
e ocupación del sitio de adsorción FCC por los átomos de cobalto en la primera 
monocapa, coexistencia de apilarnientos FCC y HCP desde la segunda hasta la 
quinta monocapa y ausencia de crecimiento capa a capa [Kie93], (XPD); 
e crecimiento inicial de una monocapa plana de Co ocupando sólo sitios de adsor- 
ción FCC y manteniéndose dicha secuencia de apilarniento hasta 2 rnonocapas, 
mezcla de apilamientos FCC y HCP hasta 10 monocapas y transición gradual a 
HCP para recubrimientos mayores [Ton93], (XPD); 
e crecimiento extraordinariamente tridimensional (más acusado que lo predicho 
por una distribución de Poisson de niveles expuestos) con la simetría propia de 
la estructura FCC hasta recubrimientos de 50 MC de Cu (Fau931, (XPD); 
e crecimiento capa a capa [Chngl], (AES); 
e crecimiento tridirnensional desde el principio habiendo islas de al rrienos 3 MC de 
altura y estructura FCC a un recubrimiento de 0.5 MC y produciéndose después 
una transición continua hacia la estructura HCP que se completa a 4 MC (Sce941, 
(XPD); 
e presencia de Cu en la parte superior de las islas de Co que aumenta con el 
tiempo incluso a temperatura ambiente, prirriera capa de Co en FCC y faltas de 
apilarniento en la segunda [Rab94], (ISS); 
crecimiento en FCC de'las dos primeras capas de Co, coexistencia entre 2 y 4 MC 
de FCC y HCP, estructura HCP a partir de ahí [Hoc94], (imágenes de electrones 
retrodispersados); 
estructura FCC de las dos primeras capas y HCP a partir de la siguiente, pre- 
dominio de HCP a 8 MC [LeF95], (XAS); 
En este estado de cosas, el grupo de investigación al que pertenece el autor comenzó 
hace unos pocos años un estudio de la estructura de pelícutas ultradelgadas de cobal- 
to crecidas epitáxicarnente sobre Cu(ll1). Se utilizaron STM y LEED cuantitativo 
como principales técnicas de análisis. Las conclusiones han representado aportaciones 
decisivas para el esclareci~nierito del problema. 
El primer resultado arroiado por la rnicroscopia de efecto túnel fue la observación de 
- 
que el cobalto crece inicialmente formando islas relativamente grandes (tamaño típico: 
N 150A) de dos  capas atómicas de altura con formas predominantemente triangulares 
- 
con las dos orientaciones posibles (rotadas entre sí 60") compatibles con la simetría 
hexagonal del sustrato [Fig93], como se muestra en la figura 2.la. Este hecho fue 
interpretado asumiendo que estas dos orientaciones corresponden a dos secuencias 
distintas de apilamiento, lo que dificulta la coalescencia de las islas para recubriniientos 
mayores. De esta forma, las películas de cobalto crecidas epitáxicarnente sobre Cu(ll1) 
presentan una granularidad intrínseca que determina, por ejemplo, sus propiedades 
magnéticas. En particular, quedó establecido que el modo de crecirriiento en riirigúri 
caso es de tipo capa a capa y que es muy plausible la existencia de defectos estructurales 
(faltas de apilamiento) a pesar de que las películas presentan diagrarnas de difracción 
casi perfectos. Esto se debe a que el tamaño de las islas es mayor que la longitud de i 
coherencia de una óptica de LEED convencional, estimada en linos 100A [Prk7l]. 
. 
A continuación, se realizó una caracterización estructural mediante LEED de una 
película de cobalto de un espesor apropiado para poder determinar la secuencia de 
apilarniento de la primera bicapa de Co [Fig96]: un 75% de la superficie cubierta con 
islas de 2 MC de altura, con una población despreciable en el tercer nivel atómico. Esto 
corresponde a un recubrimiento aparente de 1.5 MC y maxirniza la superficie cubierta 
con una bicapa de cobalto, pues para recubrirnieritos mayores, el cobalto comienza a 
ocupar el tercer y superiores niveles y lo hace con mayor probabilidad que con la que 
rellena el 25% del área restante del sustrato [Fig95b, Fig94al. El resultado del citado 
análisis [Fig96] es inequívoco en cuanto a la estructura de la primera bicapa de Co: 
ésta adopta predominantenbente la secuencia FCC dictada por el sustrato, que irripide 
así que el cobalto crezca en su estructura estable a temperatura ambiente (HCP). 
De hecho, dentro de las barras de error del ajuste de LEED, no se encuentran otros 
dominios. Este error, expresado en porcentaje de superficie cubierta con una secuencia 
de apilamiento distinta, depende de la profundidad a la que se ericueritre la falta de 
apilamiento, pero se puede estimar típicaruerite en un 20% [Asc96]. Otro resultado 
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Figura 2.1: Imágenes de STM de películas de a) 0.6 MC y b) 5 MC de Co crecidas sobre 
Cu(ll1). A la derecha se representa en el primer caso el perfil topográfico iriedido sobre la 
línea marcada en la imagen y en el segundo, un histograma del área expuesta eii cada iiivel 
atómico, junto con un ajuste a una distribución de Poisson. Estos datos haii sido extraídos 
de la referencia [Fig95b]. 
relevante del ajuste de las intensidades de LEED es la presencia significativa de Cu 
cubriendo el cobalto depositado a temperatura ambiente. Este rnaterial procede de 
una reacción de "ataque" producida por la deposición de los átomos de cobalto. Este 
efecto ya había sido observado anteriormente por varios autores [Rab94, Fig94a], si 
bien faltaba una cuantificación precisa del fenómeno. 
El citado trabajo [Fig96] cont,,ibuyó decisivamente a dilucida la secuencia de api- 
lamiento dominante en la primera bicapa. Sin embargo, dejaba un punto abierto: la 
interpretación inicial en términos de cristalitos FCC maclados [Fig93] de las dos orien- 
taciones de las islas triangulares de cobalto sobre la superficie Cu(ll1) no recibía así 
la confirmación esperada. En cuanto a las películas de cobalto de espesores mayores, 
si bien existía un consenso sobre el hecho de que a partir de un cierto número de capas 
la estructura del cobalto se hace mayoritariamente HCP, el valor exacto del recubri- 
miento para el que tiene lugar la transición, así como el carácter de ésta estaban aún 
bajo discusión [Ton93, Fau93, Kie93, Sce94, Hoc94, LeF951. 
Por las razones expuestas anteriormente, se decidió proceder a una caracterización 
estru~lural lo más precisa posible de las películas epitáxicas de Co sobre Cu(l l1)  
con el doble fin de dar un paso más en el entendimiento de la estructura del siste~ria 
y de obtener una buena determinación de la estructura de las películas de cobalto 
sobre las que posteriormente se depositó el cobre para fabricar las bicapas epitáxicas 
Cu/Co/Cu(lll).  
2.1.2 Procedimiento experimental 
La técnica experimental utilizada fue la medida de las intensidades difractadas de 
electrones de pequeña energía (LEED) corno función de la tensión de aceleración de los 
electrones (curvas 1-V). Dichas curvas contienen toda la información sobre la disposi- 
ción atómica del material en la región superficial, pues la longitud de penetración de 
los electrones en el rango de energías propio de LEED, típicamente entre 50 y 500 eV, 
vale aproximadamente 4 o 5 capas atómicas. La extracción de la información estructu- 
ral de las curvas 1-V, sin embargo, es un proceso que dista de ser simple y requiere un 
esfuerzo computacional considerable debido a la importancia de los efectos dinámicos. 
Una breve descripción de los métodos de cálculo utilizados se da en el apéndice en el 
apartado A.2.2. 
Se procedió a la deposición de películas de Co sobre Cu(ll1) de espesores entre 1.0 
y 5 MC en la cámara de vacío y a la medida in situ de sus curvas 1-V de LEED ~riedia~ite 
un sistema de "VídewLEED" (VLEED) del tipo AUTOLEED, descrito con detalle en 
varias referencias [Mül, Hei88, Hei95, Gern901. El equipo fue aportado por Dr. Cliris- 
toph Rath, del grupo de Prof. Dr. K. Heinz de la Universidad de Erlarigen-Nür~iberg, 
con cuya colaboración se realizaron las medidas en el laboratorio de la Universidad 
Autónoma de Madrid. El sustrato fue limpiado por medio de ciclos de bombardeo con 
iones de Ar y recocido a 600°C. La deposición de Co se realizó por medio de un evapo- 
radar de bombardeo electrónico fabricado en el laboratorio. Los ritmos de evaporación 
fueron del orden de 1 MC por minuto y el sustrato se mantuvo siempre a temperatura 
ambiente durante la deposición. Los detalles relativos a la preparación del sustrato y la 
deposición de las películas se deciriben en el apéndice en los apartados A.5.l y A.5.2. 
Los pa t r~nes  de difracción producidos por todas las películas de Co fu~:ron de simetría 
1x1  con reflexiones nítidas y poco fondo de intensidad difusa, si bien éste tiende a 
aumentar con el espesor de la película depositada. 
La ~al idad el patrón de difracción fue siempre suficiente para permitir la ~nedida de 
las intensidades difractadas a temperatura ambiente hasta una energía de los electrones 
de 400 eV. Para cada recubrimiento se midieron 17 reflexiones distintas, que por la 
simetría ternaria del cristal se reducen a 5 familias de haces inequivalentes: (lo), (011, 
( l l ) ,  (20) y (02). El rango de energía total no degenerado asciende a urios 1000 eV en 
cada caso. 
Determinación de recubrimientos 
E! recubrimiento de Co ha sido determinado principalmente a partir del cociente 
entre las intensidades de las transiciones Auger de alta energía C U ~ Z O  y Co716 aplicando 
un modelo de recubrimiento del sustrato por n monocapas de adsorbato, tal coino se 
expone en el apéndice A.4: 
donde S = Cu&/Coi;Ls representa el cociente entre las señales Auger de muestras 
volúmicas de ambos elementos medidas en las mismas condiciones; en este sistema 
experimental se tiene S = 1.2. Las cantidades a", y describen la ateriuacióri 
de las respectivas señales Auger de ambos elementos al atravesar 71 capas de cobal- 
to. Los valores CKC, = 0.77 y ato = 0.72 han sido determinados a partir de otros 
experimentos realizados en el laboratorio del autor en los que se midieron las señales 
Auger simultánemente con la intensidad MEED difractada cuando se deposita Co so- 
bre Cu(ll1) en presencia de un surfactante (Pb) [Cam96]. Éste hace que el Co crezca 
capa a capa sobre Cu(ll1) (ver capítulo 4) y por lo tanto, que se produzcan oscilacio- 
nes en la señal de MEED durante el crecimiento con una periodicic'ad corresporidiente 
a una monocapa de material depositado. Esto aporta una información independiente 
sobre el recubrimiento y permite la calibracióri de éste. El proceso se explica con ~ n á s  
detalle en el apéndice A.4. 
En el rango de pequefios recubrimientos, en el que la sensibilidad de los picos Auger 
de alta energía es menor, se utilizó también la información aportada por las intensida- 
des de las transiciones Auger de baja energía CuGl y Co5s Se pueden relacionar éstas 
directamente con el recubrimiento de Co gracias a los trabajos ariteriores con STM 
sobre el mismo sistema [Fig96, Fig95bl. 
2.2 Estructur; de películas epitáxicas Co/Cu(l l l )  
En la figura 2.2 se muestran las curvas 1-V correspondientes a las reflexiones (10) 
y (01) del diagrama LEED de películas de cobalto de espesores crecientes depositadas 
sobre Cu(l l1) .  Se han incluido también, para comparar, las curvas del sustrato en la 
parte de abajo de la figura y las de un monocristal Co(0001) (ver capítulo 3) en la 
parte superior. 
En la citada figura cabe destacar en primer lugar la evolucióri relativa de los haces 
(10) y (01): éstos son muy distintos entre sí para recubrirnientos pequeños de Co, al 
igual que sucede en la superficie de partida C u ( l l l ) ,  mientras que evolucionan cori 
el espesor de Co hasta hacerse prácticamente indistinguibles en la película de 5 MC. 
Esto refleja el hecho de que el patrón de difracción evoluciona gradualmente desde 
una simetría de orden 3 hasta otra de orden 6 a grandes recubrimientos, la misma que 
presenta la superficie Co(0001). Las dos reflexiones representadas son inequivalerites 
en la estructura FCC e iguales en la HCP. Esto se debe a que la iritensidad difractada 
medida en el detector proviene de una zona de extensión rnacroscópica igual al tamaño 
del haz de electrones focalizado sobre la muestra: típicamente 1 rnrn2. Eri dicha zoria 
se encuentran muchas terrazas separadas por escalones normalmente rnonoatórnicos. 
En la superficie (111) de un cristal FCC, con secuencia de apilarniento ... ABCABC ..., 
el entorno local de cada átomo es el misrno para cualquiera de las tres terrninaciories 
posibles (A, B o C),  en particular, los vectores que unen un átomo superficial con sus 
vecinos sobre los que se asienta no cambian su orientación al pasar de una terraza a otra. 
Sin embargo, en el caso de la orientación (0001) de una estructura HCP esos vectores 
rotan 180" al cruzar un escalón monoatórnico. Esto se debe a la disposición alternada 
de sus planos ... ABABAB ... y en última instancia al hecho de que la estructura HCP 
no es una red primitiva sino que es necesaria una base formada por dos átomos para 
su descripción en términos de una red hexagonal simple. 
Otro hecho que llama la atención en la figura 2.2 es la similitud entre las curvas 
1-V de las películas de Co de espesores inferiores a 1.5 MC y las del sustrato C u ( l l l ) ,  
lo que sugiere que la principal secuencia de apilarniento del Co debe ser la FCC eri 
este rango de recubrimieritos. Sin embargo, incluso desde el principio se aprecian 
carnbios respecto a las curvas del sustrato que se van haciendo más pronuriciados segíiri 
aumenta el recubrimiento y que siguen una evolución uniforme hasta trarisforrriarse 
en las curvas de películas de espesores mayores. Como ejemplos se pueden citar la 
evolución del grupo de picos en el rango (140-190 eV) y la desaparición de los picos a 
105 y 250 eV en las curvas (10) o el desarrollo del hombro en la curva (01) a 145 eV. 
Estos cambios parecen indicar que puede haber uria contribucióri, si bien minoritaria, 
PZL~CULAS Co/Cu(lll) Y BICAPAS Cu/Co/Cu(lll) 
Figura 2.2: Curvas 1-V de películas epitáxicas de Co sobre Cu(ll1) correspoiidieiites a las 
reflexiones (10) y (01). A la izquierda de cada par de curvas se iiidica el recubriinieiito 
de Co, que varia eiitre 1.0 y 5 MC. Se lian aíiadido las curvas del sustrato Cu(l l1)  en la 
parte inferior y de un cristal Co(0001) en la parte superior de la figura. Las curvas liaii sido 
desplazadas caiitidades arbitrarias eii la direccióii vertical. 
de otras secuencias de apilamiento distintas de la FCC incluso desde los primeros 
estadios del crecimiento en el sistema Co/Cu(lll).  
Por otra parte, la película de 5 MC muestra unas curvas 1-V enormerriente parecidas 
a las de un monocristal Co(0001), lo que sugiere que esa película debe presentar una 
secuencia de apilamiento mayoritariamente HCP, si bien también en este caso puede 
estar presente un resto de estructura FCC pues aún hay ciertas diferencias sutiles tales 
como las alturas relativas de los máximos a 130 y 150 eV. 
E: hecho de que la transición entre los dos tipos de simetría se produzca de forma 
continua, al menos como se puede intuir visualmente de la figura 2.2, sugiere que el 
mecanismo de la transición entre las estructuras FCC y HCP debe ser la paulatina 
introducción de faltas de apilamiento. 
A continuación se pasa al estudio cuantitativo de la estructura de las películas de 
Co sobre Cu(ll1). Se procedió al análisis dinámico de las curvas 1-V de LEED de las 
películas de 1.5, 2, 3 y 5 MC. Los resultados se exponen en las secciones siguientes. 
En el análisis estructural de la película 1.5 MC Co/Cu(ll l) ,  se consideraron prirrie- 
ramente modelos estructurales similares al que proporcionó el mejor ajuste a las curvas 
experimentales de LEED de una películasimilar [Fig96]. Éste contiene únicamente d s  
minios en los que las capas están apiladas siguiendo la secuencia FCC del sustrato y 
difieren sólo en su composición. Sin embargo, fue imposible conseguir un acuerdo 
satisfactorio sin incluir dominios con otras secuencias de apila~nierito. De todas las 
combinaciones posibles para dos capas, resulta ser necesaria la contribució~i de la que 
aparece esquemáticamente en la figura 2.3. 
Como confirmación de la necesidad de todos los dominios presentes en el modelo, el 
ajuste empeora cuando se omite alguno de ellos. Se puede determinar que esto sucede 
así de manera estadísticamente significativa cuando el valor del factor de Pendry para 
el nuevo ajuste es mayor que el correspondiente al "mejor ajuste" en una cantidad 
mayor que la varianza de dicho factor, como expresa la relación A.16 [PenSO]. 
Los resultados del ajuste se muestran en la tabla 2.1 y también esquemáticamente 
en la figura 2.3. En la tabla se dan los porcentajes de la superficie ocupados por cada 
dominio y las distancias interplanares dentro de éstos. La calidad del ajuste se puede 
apreciar visualmente para algunas reflexiones en la figura 2.4 y se puede cuantificar por 
medio del factor de Pendry entre las curvas experimentales y teóricas. En este caso se 
obtiene Rp = 0.12, proxnediado sobre todas las reflexiones medidas. Los errores han 
sido calculados por medio de la varializa del factor de Pendry, según el procedirriie~ito 
esbozado en A.2.2. 
La cantidad de área del sustrato sin cubrir asciende a un 25%, en perfecto acuerdo 
con el análisis por STM previo [Fig96] y sus distancias interplanares son similares a 
Tabla 2.1: Parámetros estructurales obteiiidos del ajuste de las curvas 1-V de LEED pa- 
ra la película de 1.5 MC de Co sobre Cu(ll1) de acuerdo cori el iriodelo iriostrado es- 
quemáticamente en la figura 2.3. La cantidad ap fue tomada de uii ajuste realizado en 
un trabajo previo [FigSG] y su valor indica uii crecimiento pseudoinórüco. La abreviatura 
f.a. significa falta de apilamiento. 
1.5 MC Co / Cu(l l1)  
las encontradas en un cristal limpio Cu(l l1)  [Pri98]. Las áreas relativas de bicapa 
formada únicamente por Co y por una capa de Co cubierta por una de Cu sor1 del 30% 
y del 45%, respectivamente. Estos porcentajes de nuevo son muy similares, deritro de 
los márgenes de error, a los obtenidos previamente [Fig96]. 
Sin embargo, hay una diferencia significativa respecto al trabajo previo y es la p r e  
sencia necesaria de un nuevo dorninio consisterite en dos capas de cobalto, los átoinos 
de la prirnera ocupando el sitio de adsorción FCC del sustrato y los de la segunda 
directamente sobre los últimos del sustrato, esto es, producierido una falta de api- 
lamiento en la estructura FCC. Este dominio ocupa un 15% de la superficie, por lo 
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Figura 2.3: Representación esquemática del modelo que, coi1 los paráirietros de la ta- 
bla 2.1, proporciona el mejor ajuste a las curvas 1-V experirneiitales de la película de 
1.5 MC Co/Cu(lll) .  
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Figura 2.4: Coinparacióii eiitre las curvas 1-V de LEED experimeiitales de varias reflexioiies 
en la película 1.5 MC Co/Cu(lll) y las calculadas para el ruodelo de iuejor ajuste, iuostrado 
en la tabla 2.1 y la figura 2.3. 
que su presencia es minoritaria respecto a los dominios con secuencia de apilamiento 
FCC, pero es estadísticamente significativa al estar fuera de! margen de error. Por 
otra parte, cabía intuir la contribución de otra secuencia de apilamierito al observar 
las curvas 1-V-de la figura 2.2, como ya se señaló anteriormente: si bien las curvas 
correspondientes a recubrirnientos menores de 1.5 MC son similares en general a las 
del su;trato, indicando así una xecuencia de apilamiento FCC mayoritaria, se aprecian 
ciertas desviaciones respecto al Cu(ll1) que se van acentuando con el recubrimiento 
y acaban por transformarse en las estructuras características de la secuencia de api- 
lamiento FCC. Por ello pirece razonable esperar una cierta contribución de dominios 
con un principio de estructura HCP en una película de 1.5 MC de cobalto. 
El dominio de Co que contiene la falta de apilamiento ocupa un 15% del total de 
la superficie y un 20% respecto a la superficie cubierta con una bicapa de material. 
En condiciones normales, una proporción así está cerca del límite de detección de 
técnicas que, como el LEED, promedian sobre regiones grandes de la superficie. En 
particular en el sistema Co/Cu(lll),  al presentar los diagramas de difracción siempre 
una estructura 1x1: la información aportada por el sustrato se superpone a la que 
proviene de la película en el espacio recíproco. Ello hace que para un nivel de acuerdo 
entre teoría y experimento de los considerados habitualmente corno buenos (Rp Ñ 0.2) 
el porcentaje de área mínimo que debe ocupar una estructura que contenga una falta 
de apilamiento para ser detectada en las curvas 1-V puede llegar a ser tan grande 
como un 30% [Asc96] y, por tanto, pueda pasar desapercibido incluso en un ajuste de 
aceptable calidad. Es de destacar el hecho de que debido a la excepciorial calidad del 
ajuste obtenido en este trabajo (Rp = 0.12), se ha podido detectar la presencia del 
dominio con dos capas de Co con una falta de apilarnierito entre ellas ocupando una 
extensión del 15% de la superficie. 
Discusión 
La principal conclusión del presente ajuste coincide con algunos estudios anterio- 
res en el hecho de que la mayor parte de la primera bicapa de Co que crece sobre la 
superficie limpia de Cu(ll1) presenta una secuencia de apilamiento FCC, continuación 
de la del sustrato [Ton93, Sce94, Hoc94, LeF95, Fau93, Fig961. Sin embargo, sólo dos 
autores habían determinado la presencia de faltas de apilarriiento ya en la segunda 
capa (Kie93, Rab941. La pequeñez de las regiones ocupadas por estos do~riiriios ha 
podido ser la causa de que pasaran desapercibidos para tantos estudios estructura- 
les. Sin embargo, sí deberían ser accesibles a una técnica inicroscópica como el STM 
que no prornedia en el espacio real sino que es capaz de revelar detalles xnorfológicos 
muy locales. En este sentido, parece natural relacionar las islas triangulares de Co 
sobre Cu(ll1) en dos orientaciones rotadas entre sí 60" que han sido observadas por 
STM [Fig93, Fig94a, Fig94b, Ped971 (ver figura 2.la) con la secuencia de apilarriiento 
de los planos atómicos que las forman, del modo sugerido en el primero de -tales es- 
tudios [Fig93]. De acuerdo con esta interpretación, la orientación mayoritaria de las 
islas correspondería a la secuencia FCC continuación de la do1 sustrato y la rninori- 
taria con la secuencia que contiene ya una falta de apili~niento entre la primera : la 
segunda capa. Para comprobar si esta interpretación es posible en términos cuanti- 
tativos, se puede estimar la cantidad de superficie cubierta por dominios con falta de 
apilamiento. De acuerdo con los estudios por STM anteriores, la fracción de islas con 
orientación minoritaria respecto al total de ellas oscila entre el 20% y el 40% [Fig95b]. 
Suponiendo que esta proporción en cuanto a número se mantiene también eri cuanto a 
las áreas (lo que implica que dos islas de distintas orientaciones tienen en promedio el 
mismo tamaño, lo cual parece ser así por impresión visual, pero no ha sido cuantifica- 
do [Fig95b]), entonces es plausible que una extensión semejante pueda estar por debajo 
o en el límite de detección de técnicas de superficie que promedian, como el LEED. Así, 
es posible que en el estudio anterior de una bicapa de Co sobre Cu(ll1) por medio de 
LEED cuantitativo, incluso con un nivel de acuerdo entre teoría y experimento bastan- 
te bueno (Rp = 0.17), una fracción semejante de dominios con faltas de apilarniento 
no fuera detectada [Fig96]. Como han resaltado otros autores, el sistema Co/Cu(ll l)  . 
-: 
presenta fenómenos de difusión medibles a temperatura smbiente [Fig94a, Rab941 y ' 
las pequeñas diferencias de energías involucradas, corno la energía de una falta de api- - 
lamiento en cobalto (20 erg/crn2 [Nab67]) hacen que la estructura del sisterna pueda - '  
depender de parárnetros como ritmo de deposición, temperatura del sustrato, densidad 
de escalones del sustrato [Rab94] etc.). En este sentido conviene destacar que varios 
autores han señalado la posible influencia de la densidad de escalones eri el sustra- 
to sobre la estructura de las películas crecidas [Fau93, Rat971. Es razonable pensar 
que en un sustrato FCC con gran densidad de escalones se vea favorecida la secuencia 
FCC de las películas, pues las islas nucleadas en la parte inferior del escalón adoptará11 
preferentemente esa estructura para así maximizar la coordinación atómica. 
En resumen, el resultado del presente análisis es compatible con las investigaciories 
anteriores sobre el rnisrno sisterna y ofrece por primera vez una explicación para la pre- 
sencia de islas triangulares de dos orientaciones distintas, que aparecen con las inis~rias 
alturas en las imágenes topográficas o de corriente constante [Fig93, Fig94al. Muy 
recientemente, este resultado parece verse confirmado por un estudio mediante espec- 
troscopía túnel (STS) realizada con STM, en el que, para determinados valores del 
voltaje entre punta y muestra, se observa una diferencia de contraste en las imágenes 
espect~oscópicas entre islas de distintas orientaciones [Prg]. Estas imágenes son mapas 
de ( d I / d V ) ,  que bajo ciertas condiciones, es aproximadamente proporciorial a la densi- 
dad local de estados de la muestra [Che93]. Esto indica una diferencia en la estructura 
electrónica de ambos tipos de islas, que podría tener dos causas: una diferente cornposi- 
ción química o una diferente disposición geornétrica. El primer caso parece descartable 
ya que no se observa nunca una altura diferente en irnágenes topográficas. El aspecto 
de la capa superior es el mismo incluso en experimentos de titración encaminados a 
distinguir el cobalto del cobre en la última capa [Fig96, Ped971 por medio de la ad- 
sorción selectiva de CO sobre el cobalto a temperatura ambiente. Queda pues, como 
explicación más plausible, una diferencia en la disposición geométrica de los planos 
atómicos que forman las islas, esto es, en su secuencia de apilamiento, confirmando así 
el resulkado del presente trabajo. 
Cabe, por último, añadir a la presente discusión, una referencia a un trabajo pu- 
blicado recientemente en el cual se da cuenta de un estudio con STM del crecimiento 
de Co sobre Cu(ll1) a distintas temperaturas [Ped97]. En él se llega a la conclusión 
de que las islas de dos capas de altura contienen en realidad tres capas con átomos 
de cobalto, estando la más profunda de ellas incrustada en el sustrato. Las capas 
estarían formadas por dominios separados de cobre y de cobalto, esto es, 110 habría 
mezcla a nivel atómico. Este resultado también sería compatible con el ajuste presen- 
tado anteriormente, ya que la principal diferencia entre ambos modelos es la diferente 
distribución de átornos de Co y Cu en la segunda y tercera capas atórnicas. Teniendo 
en cuenta que los factores de dispersión atómicos de Co y Cu son bastante sirnilares y 
que-la posibilidad de distinción entre ambos elementos decae rápidamente con la pro- 
fundidad dentro del material [Rat97], la única diferencia medible entre los dos rnodelos 
es un aumento de la cantidad real de Co presente en la superficie. Pero dado que la 
diferencia está principalmente en la tercera capa, nuestra técnica de determinación del 
recubrimiento (AES) será también escasamente sensible a la diferencia entre ambos 
modelos. En particular, las transiciones Auger de baja energía, las rnás apropiadas 
en este rango de recubrimientos y a cuyas energías se estima un recorrido libre rnedio 
de 1.3 MC [Fig95b], no darían resultados distintos para el recubrirniento dentro de 
los márgenes de error estimados. En resumen, el modelo presentado por Pederseri et 
al. [Ped97] sería también cornpatible con nuestros resultados y estaría de acuerdo con 
las interpretaciones de los experimentos [Ton93, Hoc94, LeF951 que proponen la apa- 
rición de dominios con faltas de apilamiento en la película de Co a partir de la tercera 
capa atómica de cobalto. 
Las curvas 1-V de LEED correspondientes a la película de 5 MC de cobalto pre- 
sentan una simetría de orden 6 prácticamente perfecta. Se puede apreciar eri la parte 
superior de la figura 2.2 por la similitud de los haces (10) y (01). Esta sirnetría puede 
ser producida, en principio, por dos tipos de apiiamiento de los planos atórnicos: en 
pnrner lugar, la coexistencia al 50% de las dos secuencias de apilarniento FCC, una la 
que continúa la secuencia del sustrato y otra la imagen especular de ésta. Cada una 
de ellas da una sirnetría de orden 3 y, si el espesor de la película en FCC es suficiente- 
mente grande, la relación entre ambas consiste en el intercambio de los haces (10) por 
los (01). La segunda posibilidad es una secuencia de apilamiento HCP predominante 
en la profundidad explorada por LEED. De esta forma, la presencia de los dos tipos de 
dominios, los terminados en A y en B respectivamente, produce de nuevo una simetría 
de orden 6 en el patrón de difracción, a pesar de que cada uno de los dominios por 
separado produciría una simetría ternaria. Basta observar el parecido de las curvas de 
la película con las que se miden sobre un monocristal Co(0001) (curva superior en la 
figura 2.2) para determinar que es la segunda de estas posibilidades de apilarniento la 
que debe presentar la película. En la tabla 2.2 se presentan los resultados del ajuste 
realizado mediante la teoría dinámica de difracción de electrones. Se iricluyeron tres 
tipos de dominios de cobalto en el modelo, tal corno se ilustra esquemáticamente en la 
figura 2.5: los dos con terrniriaciones distintas de la secuencia HCP más uno que cori- 
tinúa la secuencia FCC del sustrato. En la figura 2.6 se puede apreciar visualmente la 
calidad del ajuste por comparación directa de las curvas experimentales y las teóricas 
que predice el modelo. 
Tabla 2.2: Parámetros estructurales obteilidos del ajuste de las curvas 1-V de LEED para la 
pelicula de 5 MC de Co sobre Cu(ll1) de acuerdo con el modelo iuostrado eii la figura 2.5. 
5 MC Co / Cu(ll1) 
El resultado principal del ajuste es la presencia mayoritaria, en iguales proporcio- 
nes, de los dos dominios HCP esperados (cada uno ocupa un 45% de la superficie). 
Los valores obtenidos para las distancias interplanares dentro de cada do~riinio sor1 
iguales dentro de los márgenes de error, lo que refuerza la confianza en el método de 
ajuste y elimina sospechas de una posible determinación de un número excesivo de 
parámetros. En los mencionados dominios, la distancia de la última capa de Co a la 
anterior, d12, está contraída un (411)% respecto a db = 2.05.&, la distancia interplanar 
de Co HCP. Esto es lo que sucede en muchas superficies metálicas. La distancia dz3 
está muy próxima a la de volumen, mientras que d34 apunta a una nueva coritraccióri 
Ad3,,/db = (-312)%. Por lo tanto, hay indicios de una relajación oscilatoria de las 
distancias interplanares en la película de Co cerca de la superficie. 
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Figura 2.5: Modelo que representa la estructura de una película de 5 MC de cobalto sobre 
Cu(ll1). Las distancias interplanares dentro de cada dominio se indican eii la tabla 2.2. 
Asimismo, el ajuste arroja la presencia muy minoritaria pero fuera del margen de 
error (10 i 7)% de un dominio en el que las capas de cobalto estáii apiladas siguiendo la 
secuencia FCC del sustrato. La explicación más plausible para este dominio se obtiene 
si consideramos la morfología de la película, tal como se muestra esquernáticamente 
en la figura 2.7. Los estudios previos sobre el sistema Co/Cu(lll) muestran como 
la distribución de niveles expuestos de la película de Co por encima de la primera 
bicapa sigue bastante aproximadamente una distribución de Poisson [Fig95b], corno se 
ve en la figura 2.lb. Este hecho se interpreta en términos de una barrera de potericial 
(barrera de Ehrlich-Schwoebel [Ehr66, Scw661) en el borde de los escalones que dificulta 
la difusión intercapas e impide a los átomos que han caído en un determinado nivel 
descender al nivel inmediatamente inferior y rellenar los huecos presentes en éste. 
Existen numerosas evidencias de la presencia de dicha barrera durante el crecimiento 
a temperatura ambiente en las caras (111) de los metales FCC [Bot92, Wul961. 
Así, es posible que la contribución del 10% de película con apilarniento FCC que 
detectan los electrones de LEED provenga de la pri~nera bicapa o de las capas inrne- 
diatamente siguientes que mantienen ese apilarniento y que posteriorrnerite quedan al 
descubierto en el fondo de las "pirámides" que produce la distribución de Poissori, 
como se ilustra en la figura 2.7. 
Otro resultado que proporciona el ajuste es el parámetro de red lateral de la 
película. En los dominios de cobalto HCP obtenemos a, = (2.51 f 0.02)A, un va- 
lor que coincide con el del cobalto HCP. En el caso de la fracción con secuencia de 
apilarniento FCC el resultado es el mismo, pero debido a la pequefiez de estos do- 
minios, la barra de error es tan grande en este caso (* 0.04A) que abarca también 
el valor correspondiente al Cu (2.55A), lo que no permite establecer ningún resulta- 
leo. ...> 
. . .  
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Figura 2.6: Comparacióii entre las curvas 1-V experiineritales de la película de 5 MC de CO 
sobre Cu(ll1) y las que proporcioiia el iuodelo de mejor ajuste, preseiitado eii la tabla 2.2 y 
la figura 2.5, para varias reflexioiies. 
Figura 2.7: Modelo que muestra esquematicamente la distribución de niveles en la película 
de 5 MC de Co sobre Cu(ll1). 
do estadísticamente significativo. Conviene destacar que los códigos empleados en el 
cálculo de las intensidades LEED no permiten incluir dominios en los que las capas 
apiladas tengan distintos parárnetros de red laterales [VHo79], sino que debe ser único 
dentro de cada dominio. De esta forma, el valor de ap obtenido representa un valor 
promediado sobre una zona de una profundidad igual a I i  longitud de penetración 
del haz de electrones [Mü195b]. El hecho de que en el ajuste se obtenga un valor de 
a, correspondiente al Co en volumen quiere decir que, dentro de la profundidad de 
análisis del LEED, la película de Co estudiada ha relajado su paránietro de red la- 
teral prácticamente por completo. Las películas de 1.5 MC son aún pseudomórficas 
respecto al sustrato [Fig96]. El mecanismo por el cual una película inicialmente pseu- 
domórfica acaba por relajar al parárnetro de red de voliiriien a partir de un cierto 
espesor crítico es, con toda probabilidad, la introducción de defectos cristalográficos 
tales como dislocaciones de desajuste ("misfit dislocations") [VdM63]. 
2.2.3 Películas de recubrimientos intermedios 
En las secciones anteriores se han presentado los resultados de los análisis estruc- 
turales de películas epitáxicas de Co sobre Cu(ll1) con espesores de 1.5 MC y 5 MC 
respectivamente. Se han expuesto con cierto detalle pues, como se seÍialó anteriorrrien- 
te (2.1), sobre esas películas se depositaron a continuación varias capas de Cu para 
fabricar las bicapas que será,n analizadas en la sección siguiente (2.3). Se ha visto en 
la sección 2.2 que en la película de 1.5 MC predoruina la estructura FCC dictada por 
el sustrato, mientras que en la de 5 MC lo hace la HCP propia del Co a temperatura 
ambiente. Cabe esperar pues, que en películas de espesores corriprenditlos entre estos 
dos analizados se produzca una transición en la que la fraccióri de superficie con una 
secuencia de apila~niento HCP aumente con el espesor de la película de Co, tal como 
sugiere la evolución de las curvas 1-V de LEED presentadas en la figura 2.2. 
Con el fin de &portar una visión lo más completa posible sobre la evolución estruc- 
tural del sistema epitáxico Co/Cu(l l l ) ,  se incluyen en este apartado los resultados 
dr: los análisis de dos películas de Co, de espesores de 2 y 3 MC, respectivarnen- 
te, por medio de L E E 3  cuantitativo. Por otra parte, estos resultados también son 
novedosos, pues este rango de recubrimiento en el que se produce la transición FCC- 
HCP no ha sido abordado en los estudios publicados previamente sobre el sistema 
Co/Cu( l l l )  (Fig96, Mü196al. 
Tabla 2.3: Parámetros estructurales obtenidos del ajuste de las curvas 1-V de LEED para la :. 
película de 5 MC de Co sobre Cu(ll1) de acuerdo con el inodelo rriostrado eii la figura 2.9. 
2.0 MC Co / Cu(ll1)  
Tabla 2.4: Paráirietros estructurales obteiiidos del ajuste de las curvas 1-V de LEED de la 
~elícula de 3 MC de Co sobre Cu(ll1) de acuerdo coii el iuodelo iriostrado eii la figura 2.9. 
dominios 
fcc2 
Cu 
dominios 
hcp2 
Co 
3 MC Co / Cu(ll1)  
En las tablas 2.3 y 2.4 se muestran los pará~netros estructurales que se obtienen del 
ajuste dinámico de las intensidades de LEED de las películas de 2 y 3 MC de Co sobre 
Cu(l l1) .  En la figura 2.9 se muestran esquerriáticamerite las secuencias de apilarnierito 
presentes en cada uno de los dominios que aparecen en los respectivos ajustes. Eri la 
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hcpl 
Co 
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0.01 
dominios 
hcp2 
Co 
35 f 10 
1 .97f0 .02 
2.02-t.:::; 
2 . 5 2 f  0.02 
dominios 
hcpl 
Co 
30 f 10 
2.02dz0.04 
2 . 0 0 f 0 . 0 6  
2 . 5 2 f  0.02 
figura 2.8 se puede rpreciar visualmente la calidad del ajuste para las reflexiones (10) 
de ambas películas. 
Se ve en las tablas cómo la fracción de superficie con apila~niento HCP aumenta 
con el recubrimiento. En una nueva tabla, la 2.5, se muestra, a modo de resumen, 
para cada uno de los recubrimientos de Co analizados, la fracción de la superficie que 
contiene al menos una falta de apilamiento y que ha iniciado, por tanto, la transición 
hacia la estructura HCP. También se d a  el resultado desglosado por niveles, esto es, 
se indica en cada recubrimiento la fracción de cada nivel en la que se introduce una 
falta de apilamiento. 
Figura 2.8: Comparación entre las curvas 1-V de las reflexioiies (10) experimentales y teóricas 
de películas de a) 2 MC Co y b) 3 MC de Co crecidas sobre Cu(ll1). Los parámetros de los 
ajustes se indican en las tablas 2.3 y 2.4. 
Tabla 2.5: Evolucióii con el recubriiuieiito de la fraccióii total de superficie en la que lia 
coiuenzado la transición a HCP, así corno la distribución en profundidad de las faltas de 
apilamiento. En la primera línea se indica además el porcentaje de superficie cubierta por 
Cu. 
Co / Cu(l l1)  
Fracción Cu (%) 
Fracción HCP (%) 
HCP 2" capa (%) 
HCP 35 capa (%) 
HCP 4" capa (%) 
5 MC 
O 
90 
- 
- 
- 
1.5 MC 
45 
15 
15 
- 
. 
2 MC 
30 
60 
20 
40 
- 
3 M C  
20 
80 
15 
35 
30 
hcp2 hcp 1 fcc 1 fcc2 
20% 40% 30% 10% 
hcp3 hcp2 hcp 1 f c c l  . 
- 
15% 35% 30% 20% 
Figura 2.9: Representacióii esquemática de los doiniiiios preseiites eii los iuodelos de iriejor 
ajuste de las películas de 2 y 3 MC de Co sobre Cu(ll1).  Los paráirietros de cada doiriiiiio 
se ruuestraii eii las tablas 2.3 y 2.4. 
Se observa de nuevo en la tabla 2.5 como la película de 1.5 MC se encuentra 
mayoritariamente apilada según la estructura FCC dictada por el sustrato. A partir 
de la tercera capa comienza la introducción más significativa de faltas de apilarniento 
en la película de Co de forma que aumenta la cantidad de átomns de cobalto adsorbidos 
en sitios HCP. Se deduce de 1~ tabla que, una vez que formada una fracción de una capa 
con iina falta de apilarniento respecto al nivel inferior y por lo tanto, comenzada la 
secuencia HCP, el cobalto que crece sobre esa región mantiene dicha estructura en todos 
los niveles sucesivos. Eso se manifiesta en la tabla 2.5 en la constancia aproximada 
de I d  fracciones según la dirección horizontal, dentro de los márgenes de error en la 
extensión de los dominios. Se estiman éstos en torno al 10% (ver las tablas de las 
secciones 2.2.1 y 2.2.2). A partir de la segunda capa, el Co que nuclea para formar los 
sucesivos niveles hace que aumente la fracción de la superficie con estructura HCP entre 
un 30% y un 40% por cada nivel. Hay que añadir a esto la morfología de la película 
que a grandes espesores muestra un extenso frente de crecimiento corno se ilustra eri la 
figura 2.7. Ello hace que la películade 5 MC tenga un espesor lo suficieriternerite grande 
para impedir, debido a la penetración finita de los electrones, obtener iriforrnación sobre 
las capas, ya muy profundas, a las que ha tenido lugar la transición dentro de cada 
dori~inio. Otro resultado global es la presencia de Cu en la superficie externa de la 
película de Co, que va disminuyendo con el recubrirniento hasta hacerse iudetectable 
2n la película de 5 IMC. Es razonable que suceda así, pues la reacción de mezclado que 
tiene lugar al encontrarse los átomos de Co con la superficie de Cu debe disrniriuir eri 
importancia a medida que el recubrimiento de cobalto aumenta. 
2.3 Bicapas Cu/Co/Cu(lll): Estructura y morfo- 
logía 
Se ha visto en la sección 2.2 que la estructura de películas ultradelgadas de Co 
crecidas epitáxicarnente a temperatura arribiente sobre Cu(ll1) presenta una evolucióii 
continua desde una secuencia mayoritariarnente FCC para recubrirriieritos inferiores a 
1 MC hasta una estructura prácticarnerite por co~upleto HCP para recubriiriientos 
en torno a 5 MC. Esperariarnos pues, que superredes Co/Cu con orieritacióri (111) 
presentaran predominantemente esta última secuencia de apilarriierito en las capas 
de Co cuando el espesor de éstas sea igual o rriayor que aproxirriadarrierite 6 MC 
(unos 12A). Sin embargo, existen nuruerosos ejemplos de investigaciories eri las que 
se encuentra que la secuencia de apilarniento de las capas de cobalto es mayoritaria e 
incluso completamente FCC: 
35% de fracción HCP para multicapas con espesores de Co de hasta 40A (espe- 
sores de Cu: 25A) [Lam89] 
"muy pequeña cantidad" de HCP [deG91] 
m secuencia de apilarniento exclusivamente FCC (rnaclada) para espesores de Iiasta 
55A de Co [Bod93] 
e cobalto predorninanternerite FCC con películas de l5A de espesor (espesores de 
Cu de 5 a 11 A) [Gre92] 
FCC maclado para espesores de Co de 11A [Par921 
estructura FCC para capas de Co de l5A y de Cu entre 5 y 20A [How94] 
Cori el objeto de ciar iiri  paso rnás hacia la cornprerisión de la estriictiira de uri objeto 
artificial corno uria superred, se decidió einprerider la fabricación y caracterizacióii 
de bicapas epitáxicas formadas por la deposición de varias capas atóiiiicas de cobre 
sohre películas riiuy delgadas de Co crecidas, a su vez, epitáxic~~riier!te sobre Cii(111). 
Estas estriicturas sor1 aptas así para su estudio por rriedio de riliestras técriicas de 
aná!isis superficial, LEED, AES y STM. Procedimos a la c!eposicióri de Cu sobre 
. . 
películas de cobalto muy bien caracterizadas (sección 2.2) y a la rriedida de las curvas ' -  
1-V de sus patrones de difracción con el fin de determinar la cristalografía de estas - '  
heteroestructiiras. Tarnbién fiierori irivestigatlas por rnedio del STM cori el objeto de 
analizar su morfología superficial. 
Puesto que, como hemos visto en los apartados anteriores, la estructura de las 
películas de Co es muy distinta según su espesor sea menor o inayor de típicarrierite 2 . 
MC, decidimos fabricar dos tipos de bicapas: se evaporaron varias capas de Cu por una 
parte, sobre una película de 1.5 MC de Co con estructura predorriinariternente FCC 
(ver apartado 2.2.1) y por otra, sobre una película de estructura rriayoritariarrierite 
HCP, tal como la de 5 MC de Co analizada en el apartado 2.2.2. 
En la figura 2.10 se rnuestrari las curvas 1-V tle LEED corresporiclierites a las reflexio- 
nes (10) y (01) medidas en Iassigiiierites heteroestriictiiras: 3hlC Cii/l.5klC Co/Cii(lll)  
y 2MC Cu/5MC Co/Cii(111), qiie Ilarriareiiios eii lo siicesivo Licapa 1 y liicapa 11, res- 
pectivariierite. Se liaii iricliiitlo para coiiiparar, las curvas riietlitlas soljre el sustrato 
Cu( l l1)  eri la parte inferior de la figiira y las de uri rnotiocristal Co(0001) eii la parte 
superior, aderriris de las esperatlas para iiria riiiie:;tra iiiaclatla tie Cii(111). Eri este 
liipotético cristal estarían presentes al 50% doiriiriios con las dos seciiericias de apila- 
rriierito FCC, irriágeries especulares iiria de otra y presentaría i i i i i ~  sirrietría tle ortleii 6 
eri su patróri de difraccióri. La iriterisidatl de la reHexióri (10) lia sido sirniilada por 
rnedio de la surria de las iriterisidades experirneritales de las reHexiories (10) y (01) del 
cristal Cu( l l1) .  
Figura 2.10: Ciirvas I-V de bicapas Cu/Co/Cu(ll l) .  Se iniiestraii eii la parte ceiitral las 
iiiteiisidades correspoiidieiites a las reflexioiies (10) y (01) de las bicapas 1 (Cii sobre Co FCC) 
y 11 (Cu sobre Co HCP). Eii la parte iiiferior se iiicliiyeii las curvas del siistrato Cu( l l1 )  y 
eii la superior, las de uii Ilipotético cristal Cu(ll1) iuaclado y uii irioiiocristal Co(0001). 
Procedimiento experimental 
El procedirnierito experiinerital seguido fue idéntico al descrito eii el apartado 2.2 
en lo que se refiere a la deposición de las películas C o / C u ( l l l ) .  b e  hecho, er. algunos 
casos, ye evaporó el Cu sobre las películas de Co analizadas en 13, sección 2.2. Se 
describe a continuacióri brevemente el procedimiento y se dejan los detalles para el 
apéndice A.5. 
Pnra la deposición del cobre se utilizó un evaporador fabriccdo en el laboratorio 
consistente en uri recipiente de tántalo en el que se encuentran erributidos varios hilos 
de Cu de alta pureza y que se calienta por bombardeo electrónico (ver apartado A.5.2). 
Los ritmos de deposición fueron muy similares a los empleados para la fabricación de las 
películas de cobalto, esto es, del orden de 1 MC por rninuto y el sustrato se rriarituvo 
siempre a temperatura ambiente. Tras la deposición del Cu, eii totlos los casos se 
observó un diagrama de difracción LEED con simetría 1x1 de calidad iricluso siiperior 
al producido por la película de Co correspondiente. El núrnero dp reHexiories rriedidas 
y los rangos totales de energía son práctic;..:.zrite idénticos al caso de las rriericionatla~ 
pe!íciilas (sección 2.2), así corno el sisterria experirrierital einple;itlo (AUTOLEED). 
Se observa eri la figura 2.10 que la sirrietría del patrón de difraccióri es terriaria 
en la bicapa que coritierie iina capa delgada de Co, y de orden 6 eri la que se creció 
sobre la película de 5 MC de cobalto, en la que las curvas de los haces (10) y (01) sor1 
prácticamente idénticas. Asimismo, se aprecia córrio las curvas corresporidierites a la 
bicapa 1 tienen bastante parecido con las de Cu( l l l ) ,  mientras que las de la bicapa 11 
por el contrario, son mucho rnás semejantes a las de un cristal Co(ll1) maclado, en 
particular, son muy distintas de las que produce la estructura HCP de Co(0001). Eri 
este caso, pues, no parece que la película de Co intponga su secuencia de apilamiento 
al cobre que la recubre. 
De acuerdo a estas observaciones, se espera el predominio de la secuencia de apila- 
niiento FCC en el caso de la bicapa 1: se trata de la prolongación de la del sustrato y de 
la mayor parte de la película de Co (ver sección 2.2.1) y segurariiente coriteridrá algiiria 
contribución minoritaria de otras secuencias. Por el contrario, eri la bicapa 11 se espera 
la presencia en similares proporciories de las dos rnaclas FCC relacionadas entre sí por 
un giro de 180" y que corresporideii a las secuericias de apilariiierito ... ABCABC ... y 
... ACBACB ... Se vera en la sección sigiiierite qiie es básicariierite esto lo qiie se obtieiie 
del cálculo dinárnico de iriterisidades LEED. 
Cori el objeto de estudiar la riiorfología siiperficial de las bicapas Cii/Co/Cii(lll) 
fiieroii analizadas por riiedio de STM iirias lieteroestructiiras fal~ricatlas  ir^ situ eii con- 
cliciories iguales qiie las erripleadas en el caso de las películas estudiadas por LEED; se 
ernplearori ritiiios sirriilares de deposición y la ~riisriia teriiperatiira del siistiato y se eli- 
gieron unos espesores de las capas de cobre y de cobalto lo r r i á s  parecidos posibles a las 
analizadas por LEED. En concreto, se fabricó una bicapa 3 MC Cu11.3 MC Co/Cii(111), 
cuya estructura debe ser muy similar a la denominada bicapa 1 y otra de espesor noirii- 
nal 2 MC Cul4.5 MC Co/Cii(111), que a su vez debe ser comparable cori la bicapa 11. 
2 2 . 1  Bicapa 1: 3MC Cu/l.5MC Co/Cu(l l l )  
Estructura 
En el caso de  la bicapa 1, 3MC Cu/l.5MC Co/Cu( l l l ) ,  crecida sobre una pelicula 
de Co mayoritariarnente FCC, resultó ser necesario incluir tres dorninios distintos 
para llegar al mejor acuerdo posible entre teoría y expeririiento, caracterizado por 
iin valor para el factor de Peridry Rp=O.lO, con uria variariza var(R,)=0.021. En la 
tabla 2.6 se indican los valores que proporcioriaii tlicho mejor ajuste y eri la figiira 2.12 
se rnuestrari las curvas 1-V experiineritales ,junto con las prodiicidas por el riiotlelo para 
varias reflexiones seleccionadas. 
3 MC Cu / 1.5 MC Co / Cii(111) 
1 dorninios dorninios ( dorninios 
Tabla 2.6: Parhuetros estructurales obtenidos del ajuste de las ciirvai 1-V de LEED para la 
bicapa de 3 MC de Cu sobre 1.5 MC de Co sobre Cu(ll1) de acuerdo coi1 el iriodelo niostrado 
esquemáticaiueiite eii la figura 2.11. 
fccl fcc2 
El rnodelo estructiiral que prodiice el rriejor acuerdo cori las curvas 1-V experirrieii- 
tales se muestra esquerriáticarnente en la figura 2.11. El resultatlo riiás iriiportarite es 
que la seciiencia de apilarniento FCC coritiriiiacióri de la del sustrato está presente eri la 
RP 
ruayor parte de la iiiiiestra, el G5% (tloiiii~iio fcc3 eii la figiira). X este respecto corivieiie 
destacar la tlificiiltatl tle distinguir entre átomos de Co y Cu en capas ~~rofiiritlas debitlo 
a siis siriiilares factores tle tlispersión tle electrories [R.at97]. Esto iiriitlo a la caritidatl 
de Cu depositado (3  MC) liace pensar que el doiriiriio fcc3 contiene I;L? coritribuciories 
tle tres tle las regiones presentes eri la pelíciila de 1.5 bIC tle Co, ciiliiertas aliora por 
Cii. Serían éstas las qiie teriiari la rnisiria secuericia FCC qiie el siistrato. La regióii 
denominada fccl se puede entender también en términos del rnodelo de la figiira 2.3. 
En efecto, el-clorniiiio Co-f.a. de la fignra 2.3, que ocupa iiri  15% tle la siiperficie y 
0.10 
var(Rp) 1 0.020 
BICAPAS Cu/Co/Cu(lll): ESTRUCTURA Y MORFOLOG~A 
fccl (20%) fcc2 (15%) fcc3 (65%) 
Figura 2.11: Modelo que represelita esquemáticaiuente las secueiicias de apilainieiito pre- 
sentes en la bicapa 1. Las distaiicias iriterplanares de cada doiniiuo se listaii en la tabla 2.6. 
Por claridad, sólo se lian dibujado dos de las tres capas de Cu depositadas. 
-:< 
contiene un falta de apilamiento en la priruera capa, se corresporide riiuy bien cori el r.  
20% de dominio fccl de la figura 2.3, bajo la hipótesis de que el cobre depositado se 
coloca en el sitio de adsorción FCC y continúa después esa seciiericia de apilarniento ,. 
local dando lugar a la macla de la estructura FCC. La zona restante (fcc2) es inás 
difícil de interpretar en este contexto. De toda forrnas se debe terier eri cuerita qiie 
es un dorninio con presencia minoritaria en la superficie. El esqiierria rriuestra a éste 
como causado por la colocación de los átomos de Cu en el sitio de adsorcióii local HCP 
de la pelicula de cobalto, pero, debido a la profurididad a !a que se ericiieritra la falta 
de apilarniento y al hecho de que la distribución de las capas segurarrierite no es tari 
plana corno se asume en el modelo, bien podría deberse a una secuencia de apilamierito . 
de un tipo similar a la del dominio fccl. En ese caso, habría que adriiitir que la zona 
maclada ha aumentado s u  extensión tras la deposicióri de Cu. 
En cualquier caso, está fuera de duda que la secuencia de apilarrierito de la5 tres 
capas rnás superficiales de la estructura es sieriipre FCC. Por lo tarito, rir i  recubrirriieiito 
de 1.5 MC de cobalto es incapaz de forzar al Cu qiie se deposita sobre él para que atlopte 
una estriictiira tlistirita a la FCC. La película tle Cu preserita riiayoritariariierite 1 ; ~  
rriisrria secuericia de apilarnierito que el sustrato y, en rnenor rnedida, sii corresporitlieiite 
rriacla. R.especto a la5 distaricias iriterplariares, eri la tabla 2.6 se p~ietle ver qiie eil 
general son rnuy próximas al valor para la distancia entre plarios del Cii eri voliiriieri, 
estarido siempre ligerarnerite por debajo de éste, lo que indica iiiia ligera coritraccióri 
de la últirna capa corno se ve, por ejeriiplo, eri el dornirlio fcc3 que, al ser el iiiás 
arripliarriente presente eri la superficie, preserita las barras de error riiás pequeiias eii 
sus parárrietros. Eri este caso, el valor obteriido es compatible con el riieditlo sobre iiiiii 
PEL~CULAS Co/Cu( l l l )  Y BICAPAS C U / ~ ~ / ' C U ( ~  1 1 )  
Figura 2.12: Coiriparacióii eiitre las curvas 1-V experiiiieiitales y las ot~teiiidas del iriodelo 
que proporcioiia el iriejor ajuste para varias reflexioiies eii la pelíciila de 3MC Cii / 1.5 MC 
c o  / Cll(ll1). 
superficie limpia C u ( l l l ) ,  donde se encontró una contracción del 0.8% en la primera 
distancia interplanar (Fig95bI. El parámetro de red lateral a, también fue variado y 
el que proporcionó el rriejor acuerdo con el experirnerito es el correspoiidierite al Cu 
volurnen, + = ~ . j j A .  Esto es lo que cabía esperar, pues la película de Co sobre la que 
fue creciclo el Cu también present: ese valor del parámetro lateral [FigSG]. En surna, 
la bicapa 1 es pseudomórfica con el sustrato. 
Morfología 
Figura 2.13: Imágenes de túnel de uiia bicapa 3 MC Cu11.3 MC Co/Cu(lll). La iiuageii 
de la izquierda tieiie uii tamaño de 1 0 0 0 ~ x 1 0 0 0 ~  y la de la dereclia <le ~ o O A X ~ O O A .  
En la figura 2.13 se muestran dos irriágeries de túnel de la superficie de la estructura 
MC Cu/1.3 MC Co/Cu(l l l ) ,  la de la izquierda es de un tarriaño tle 1 0 0 0 ~ x 1 0 0 0 ~  
la de la derecha de ~ooAx(í00A. 
Se rrcorioceri clararrierite eri ariibas iiiiágeries las fraccioiies de ca;>a.i tle colire. Estáii 
separadas entre sí por escalories tle altura riiorioatórriica. Estas islas (le Cii tieneri for- 
rrias corripactas, lo que iritlica una tlifiisióri siificieriterrierite eficaz (le Cii a teiiiperatirra 
arribierite a lo largo (le los escalories de las isla5 previarriente foriiiaclas para llegar a la 
forrria corripacta que rniiiirriiza la eriergía asociada a los escaloiies. Eii los casos eri que 
esta tlifusióri rio es suficienterrierite activa se forrnari islas de foriiia deri~lrítica corrio, 
por ejerriplo, eii el sisterria Aii/Ru(0001) [Hwagl, Hwa921. 
Por otra parte, la forrna de las islas es r r i á s  bien retlorideatla, (le riiariera que iio 
es fácil a prirriera vista recoriocer las tlirecciories tle alta siriietria del siistrato corrio 
sucede, por ejemplo, en el caso del crecimiento de Co/Cu( l l l )  (Fig93). Ello indica 
que no hay preferencia por ninguna orientación particular de los escalories. Los más 
cornpactos en siiperficies liexagoriales se caracterizan por la disposicióri atóiiiica en la 
microfaieta que forma el propio exalón [Fig94b, Fig95bI. En el caso de que la difusióri a 
lo largo a- los escalones sea significativamente más difícil en una direcci ín, se obtienen 
islas triangulares eri superficies FCC(111) corno en el caso de C ~ / C ~ j l l l )  [Fig95b] 
y HCP(0001) como en Co/Ru(0001) (Hwa921. El hecho de que aquí no se observen 
las f o r m a  hexagonales características puede deberse al gran tarnaiii, de las islas, en 
muchas ocasiones próximo al de las terrazas que ocupan. 
Figura 2.14: Iinageii de túiiel de uiia bicapa 3 MC CuI1.3 MC Co/Cu(lll)  de 750Ax750A 
de tainaiio. Se lia ajustado localineiite la escala de grises eii las dos zoiias extraídas eii las 
que se aprecian dislocacioiies. 
Por los arguiiieritos aiiteriores se puede concluir que la iiiorfología observatla rio 
preserita siyrios de liiriitaciories ciriéticas irriportaiites y debe reHejar riiia sitiiacióii 
próxima al eqiiilibrio, eri lo que a las forinas de las islas se refiere. Es evitlerite que 
una demostración coricliiyerite de ello requeriría exariiinar la iiiorfología tras elevar la 
temperatura de la rriiiestra con el fin de favorecer la difusión. Pero esto iricrerneritaría 
seguramente la interdifusión de los dos elementos e introduciría nuevas coriiplicacio- 
nes. Los bordes de las islas de Cu muestran una cierta rugosidad en ia.5 irnágeries de 
la figura 2.13, lo que indica que posiblemente existan lirnitaciories asociadas al mo- 
vimiento de los átornos de Cu a través de los "kinks" que separan los dos tipos de 
escalones. En estos aspectos se profundizará en el apartado del capítulo 4 dedicado a 
la hornoepitaxia sobre Cu(l l1)  (4.5.1). Otro hecho que puede contribuir a que rio se 
obser it:i las formas hexagonal?~ características puede ser el gran tar-iaño de las islas, 
en muchas ocasiones próximo al de las terrazas que ocupan. 
La extensión de las islas de Cu es de varios cientos de Angstrorns, lo que indica 
que !a longitud de difusión promedio de los átomos sobre las terrazas es también de 
ese orden a temperatura ambiente y para los ritmos de deposición erripleados. Si corii- 
pararnos la rnorfología de la película de Cu con la de la de Co sobre la que se asienta, 
veremos que la rugosidad de la película ha cambiado apreciablerriente. Hay qiie recor- 
dar que el Co forrna bicapas sobre Cn(l l1)  de un ta~naño típico de l50A eri los priirieros 
estadios de la nucleación en condiciones de deposición similares [Fig93], como se ve 
en la figura 2.1. Para recubrimientos mayores, aún se reconocen estriictiiras de este 
tamaño debidas al crecimiento de cobalto sobre las islas forrnatlas iriicialrrierite [Fig94a] 
e incluso se observan huecos entre las islas que llegan hasta el sustrato [Fig93, Fig95bI. 
La siiperficie mostrada en la figura 2.13 no ha reproa.jcilo la ~r~urfolo!~íu de la 
película de cobalto sobre la que se asienta. Se observan terrazas de Cii tle varios cieiitos 
de Angstrorns de exterisióii separatlas por escalories ~rionoatóriiicos. Por lo tanto, pai'ece 
claro que en los primeros estadios de la deposición, el cobre tiende a relleiiar los Iiuecos o 
zonas más cercanas al sustrato que habían quedado tras la deposición tlel cobalto, cuya 
rnorfología se rnuestra esqueiuáticarrie~ite en la figura 2.7. Este lieclio es coiisisterite 
con el aumento de la señal difractada de átornos neutros de helio (TEAS) al depositar 
cobre sobre iina película de Co/Cu( l l l )  [Carn94]. Durante la deposición del cobalto, 
la intensidad del haz especular de helio decrece de forrna rnonótoria debido al aurnerito 
de la rugosidad de la superficie (mayor densidad de escalones), inieiitras que vuelve 
a aumentar con la deposición de Cu sobre la película de cobalto y se estabilizderi 
un valor que depende de las condiciones de deposición [Ca1ri98b]. Este proceso de 
reducción de la rugosidad superficial implica necesariamente que la riiovilidad del Cii 
entre los distintos niveles es rnayor que la del Co, como se discutirá eii el capítulo 3, 
dedicado al crecirnierito de Cu sobre Co(0001). 
El resultado principal del análisis estructiiral por iriedio tle LFED es cliie las capas: 
siiperficiales tle la bicapa 1 presentan i i r i  apilaiiiierito excliisivariierit,e FCC y están 
presentes las dos ~riaclas: siendo riiayoritaria la que sigiie la riiisriia secriericia (lile el 
sustrato (ver apartado 2.3.1). Cabe pregiiritarse, por lo tanto, cóiiio se ~iiariifiesta este 
lieclio en la riiorfología superficial de la película. La presencia tle tloiiiiiiios coi1 tlistiiitas 
secuencias tle apila~iiie~ito p dría no ~riaiiifestarse de tina forriia riiuy Ilaiiiativa si las 
fronteras coinciden con los escalories que tleli~riitari las terrazas visibles en las iiiiágeries 
o, en otras palabras, algunas de las islas corno las de la figura 2.13 presentara11 uii 
apilainierito distinto al de la terraza atlyacerite. En el rnotlelo propuesto, los tlifererites 
dominios se originan p ~ r  la  introducción de una falta de apilamierito en la película de 
cobalto. Esto genera la aparición de dislocacioiies parciales de Schockley en el plario 
de las p~lículas. Esos lazos de dislocación separan zonas con y sin faica de apilarniento. 
E! crecimiento posterior de Cu sobre una película con este tipo de defectos produce 
las ~naclas de la estructura FCC que se detectan por LEED. Entre los dominios con 
distinto apilarniento queda un defecto lineal cuya dirección coiricide con el eje de la  
dislocación. 
Figura 2.15: Esqueina que ilustra los cuatro posibles tipos de apilarnieiito en iiiia película 
2 MC Cu/5 MC Co/Cu(lll)  (bicapa 11). Para cada uiio, se representan los dos doiriiiiios 
que depeiideii de la teririinacióii local (A  o B) del Co HCP y se indica el valor del factor de 
Peiidry que resiilta del ajuste de los datos experiiueiitales a uii iriodelo coi1 esa seciieiicia de 
apilainieiito. 
Si esta frontera de dorriiriio coiricide coii un escalón eritre dos (le las siibsigiiieri- 
tes capas, será en general difícil de detectar en imágenes con escalas corrio las de la 
figura 2.13, pues sil aricliiira será del orden de pocai distaricias iriteratórnicas. 
Sin embargo, si el crecirriierito posterior de Cu cubre por igual a~ribos lados de la 
dislocación, entorices será posible detectar el defecto corrio una línea que presente iiria 
diferencia de altura respecto a sus alrededores. En efecto, se pueden observar defectos 
con ese aspecto en imágenes como la que se muestra en la figura 2.14. La irnagen tiene 
un tamaño de 750Ax750.A y en ella se han extraído dos zonas. que se muestran a la 
derecria, en las que se han realizado seridos reajustes de la gama de grises con el firi 
de obtener un niayor coritraste local. En ambos casos se observan claramente líneas 
en la superficie más profundas que la terraza. Su profundidad a?srente es de 0.3A, 
lo que puede deberse a que el tamaño de la punta es superior a la extensión lateral 
del defecto y por lo tanto, no llega al fondo del rnisrno. La anchura aparente de tales 
líneas es del orden de 10A; este valor tarnbién puede ser mayor que el real debido a 
una convolución con el tamaÍio de la punta. 
2.3.2 Bicapa 11: 2 MC Cu/5 MC Co/Cu( l l l )  
Estructura 
Puesto que al estudiar la estructura de uria bicapa crecida sobre uiia película de Co 
FCC se llegó a la conclusión que el cobre sigue principalrnerite esa secuencia, resulta 
interesante arializar a continuación la estructura de una película de Cu crecida sobre 
C J  HCP. Este es el caso cie la llarnada bicapa 11: 2MC Cu/>MC Co/Cii(111). Las 
curvas 1-V de LEED de esta heteroestriictura se niuestran eii la parte central de la 
figura 2.10. 
l . . / dorniriios ' 1 dorninios 1 
Tabla 2.7: Paráirietros estriictiuales obteiiidos del ajuste de las curvas 1-V de LEED de la 
bicapa 11, 2 MC Cii/.5 MC Co/Cii(lLl); de aciier<lo coii el iriodelo iiiostra<io eii la figura 2.1íj. 
fccl 
Corno pririiera aproxiinacióii a la estriictiira (le la bicapa 11 se prol~arori los cuatro 
rriodelos inostrados esqiieináticairie~ite eri la figura 2.15: en los seiialatlos coi1 (a) la 
peliciila de Cii rriantiene la seciiericia HCP del Co sobre el que se asierita coi1 (derecha) 
y sin (izquierda) la iiiclusióri de una falta de apilarniento. De iiiaiiera ariáloga, eri los 
rnodelos (b), el cobre se eiiciientra eIi la estructura FCC de riuevo iricli~yeritlo (derectia) 
y sir1 iricluir (izquierda) una falta de apilarriiento eii la iritercara cori el cobalto. Se 
fcc2 
1 Fraccióii f%I 1 50 f 10 1 50 * 10 1 
f c c l  50% 
Figura 2.16: Represeiitacióri esqueinática del inodelo que, coi1 los paráirietros de la tabla 2.7, 
proporci-..a c.1 mejor ajuste a los datos experimentales de la bicapa 11. Son dos doiiiiiuos FCC 
inaclados dentro de la proi;..,~uad de peiietracióii de los electrones de LEED. 
iridicari eri la figiira los factores de Pendry obtenidos al comparar las intensidades pro- 
ducidas por tales rnodelos cori las experirnentales. Este ariálisis muestra que solamente 
la estructura FCC sin falta de apilanhiento se acerca a la realidad. El factor Rp=0.31, 
con una varianza var(&)=0.07, nos permite descartar los dernás rnodelos. Sin ernbar- 
go, el nivel de Rp  es aún elevado para ser considerado cornpletamerite satisfactorio y la 
experiencia en los ajustes anteriores sugiere que es susceptible de corisiderable mejora. 
Debido a que las distancias interplanares ya hari sido optimizadas, una mejora sólo 
puede venir de rnodificaciones en el apilamiento de las capas de cobalto. Si perrniti- 
rnos que éste varie de urias cap* respecto a otras, el rnodelo que proporciona el inejor 
ajuste resulta ser el formado por dos dominios fcc, maclas respectivas iino de otro, 
como se muestra en la figura 2.16. El factor de Pendry decrece notablerrierite hasta un 
valor de Rp=0.12, con una variariza var(F$,)=0.027. En la tabla 2.7 se riiiiestrari los 
resultados del ajuste y eri la figiira 2.17 se piiede apreciar visualrnerite la calidad de la 
concordancia entre las curvas experiineritales y las teóricas para varias reflexiones. 
Corno se piietle ver, el rnínirrio en el fuctor de Pendry se obtiene p u n ~  IirL upilarriier~to 
FCC de todu la pelíczrlu U la que es seiisible el LEED. Siri eriibargo, la v;rriariza del factor 
tle Pendry var(Ry)=0.027 perriiite excluir desviacioiies de esa seciieiicia de al>ilariiieiito 
sólo dentro de las cirzco capas más exterrias; esto es, tarnbién en la5 iiltirrias tres capni 
de cobalto, qiie tle acuerdo con este iiiodelo, Iiabríaii cariibiatlo su estriictiira a la FCC. 
Para darse este cambio, sólo es necesario que una capa de Co carribie su registro debido 
al reciibrirnierito cori CII. Sobre el parárrietro de red lateral obtenido en el ajiiste, siis 
barras de error rio per~riiten realizar ninguna afirmación concliiyerite, aiinqiie parece 
Figura 2.17: Coiriparacióii eiitre las ciirvas 1-V experiiiieiitales y 1:~s ol>teitidas del iiiodelo 
qiie proporcioiia el iiiejor ajuste para varias reflexioiies eti la película de 2MC Co / 5 MC Co 
/ Cu(111). 
PEL~CULAS Co/Cu(lll) Y BICAPAS Cu/Co/Cu(lll) 
que se encuentra más próximo al de la película de cobalto HCP, que coiricidia con el de 
Co en voliimen. Se puede ver en la tabla 2.7 que las distaricias interplarrares obteriidas 
del ajuste para los dos dorniriios coiricideri dentro de los rnárgeii~s de error, corno se 
espera por simetría. Los valore: para las capas rnás externas coinciden con los del 
cobre en ~olumen,  mientras que Zn las más profundas, las barras de e r r x  se hacen tari 
grandes que no permiten ninguna afirmación concluyente. 
Figura 2.18: Iinageii de túnel de uiia bicapa 2 MC CuJ4.5 MC Co/Cii(lll) de ~ O O A X ~ O O A  
de taiuaíio. Las fledias señalaii fronteras de doiuiiuo eiitre iriaclas de la estriictura FCC. 
Morfología 
En la figura 2.18 se rnuestra tina irnageri de túnel de la superficie (le la estructura 
2 MC Ci1/4.5 MC C o / C u ( i i i )  de i i r i  tairiaño de ~ O O A X S O O A .  El a~pec to  general qiie 
rnirestra la iriiageri es sirriilar a gri~ritles rasgos al (le la siiperficie rle ln I)icapa crecitl;~ 
sohre la pelícirla tle cobalto riiás fina, si bieri el tarriaño tle las islas (le cobre visibles eri la 
última capa es r r i á s  pequeiio en la presente bicapa. La rugosidad de la película, defiiiitla 
corno la desviación ciiadrática riiedia de la altura eii las i~iiágeiies, tia aiiriieritado 
ligerarrierite desde uri valor de 2.3A eri las irriágeries de la figura 2.14 liasta 2.6A en 
la figura 2.18. Sin embargo, la superficie de la película (le 5 MC (le Co tle partida 
era mucho r r iás  rugosa. Las películas de esos espesores presentan una tlistrihución 
de Poisson de niveles expuestos, corno muestra la figura 2.lb [FigS5b]. El frente de 
crecirniento (la anchura de la distribución) se corresponde entorices con la raíz cuadrada 
del reciibrirnierito total y vale 2.2 MC o 4.6A. Por lo tanto, el valor de la rugosidad 
rriedido en la superficie d~ la irriageri 2.18 (2.6A) se ha rediicitlo aproxiiriadarnerite a la 
mitad. 
Fara que se dé esta reducción en la rugosidad es necesario que los átomos de Cu 
depositados sobre la película de Co puedan descender los escalones para así rellenar 
los huecos de los niveles inferiores. La incapacidad de los átomos de Co para hacerlo 
es la causa de la elevada rugosidad de las películas de este metal. Por lo tanto, las 
barreras energéticas para la difusióri entre niveles de Co son riieriores para átomos de 
Cu que de Co. 
Al igual que en el caso anterior, también aquí se puederi apreciar defectos lirieales 
que pueden estar asociados a las fronteras de dorniriios. En la figura 2.18 se iridicari 
dos de ellos por medio de flechas. 
2.3.3 Discusión 
 LO^ resultados estructurales preseritados anteriorrnerite ,,erriiiteri derivar el sigiiie~i- 
te escenario. 
m Al reciibrir con cobre una película de 1.5 MC de cobalto, cuyas capas están iria- 
yoritariariiente apiladas según la secuericia FCC del siistrato, se forrnaii exclusi- 
vamente dorninios de Cu con estructura FCC. La película resiiltarite se encuentra 
parcialmente rnaclada debido a las faltas de apilarriiento presentes eri la iritercara 
entre la película de cobalto y el sustrato. Éstas permaiiecen en núrriero o iricliiso 
pueden aumentar con el recubrimiento de Cu. 
m El cobre depositado sobre una película de 5 MC de Co, de estructura rnayori- -5 
tariarnente HCP, crece con la secuencia de apilaniiento FCC y están presentes 
en iguales proporciones las dos rnaclas esperadas por simetría. No se observa 
riinguiia contribucióri de otras estructuras e incluso la secuericia de apilarnierito 
de la película de Co sobre la que se asienta carnbia a la FCC (rriaclatla) tleritro 
de la profundidad tle ariálisis de LEED. En este seritido, se piietle interpretar 
la presencia eii la bicapa 1 de una cantidad de la rnacla FCC opuesta a la del 
siistrato eii iiiia esteiisióii iiiayor que la de las zonas coi1 fa1t.i cle apilaiiiieiitu 
presentes eri la pelíciila de 1.5 MC (le cobalto. Se trataría (le i i r i  coriiieiizo tle 
la trarisforrriacióii que tiene lugar para recubriiiiieritos de Co r i i k  elevatlos coriio 
sucede en la bicapa 11. 
En pririier lugar, es claro que las capas de Cii crecidas sobre pelíciilas tle Co eii 
nirigíiri caso adoptan la secuericia de apilarriierito HCP propia tlel cobalto a ternpera- 
tura ambiente, ni siquiera cuando es ésta la estructura de la película sobre la que se 
asientan, como en la bicapa 11. Por el contrario, el Cu crece siempre con la secuencia 
de npilamiento FCC. Se observan las dos maclas posibles con contribuciones diferen- 
tes dependiendo de la estructura de la pelíciila de Co: cuando ésta tiene un espesor 
pequefio y, por tanto, sus capas están rnayoritariarnente apiladas segúri la rnisrna se- 
cuenciz 7CC que el sustrato, doinina esta orientación también en 'a película de Cu; 
por el contrario, si las capas más superficiales de Co están apiladas principalmente 
según la secuencia HCP, en la película de cobre que las recubre se encuentran por 
igual las dos maclas FCC. 
Estos resultados se pueden comparar con la estructura de las soperretles Co/Cii con 
orientación (111). En efecto, muchos de los estudios acerca de estos sisternas coinciden 
en encontrar una secuencia de apilarnierito predominante- e incliiso úriicarnerite FCC 
en las capas de cobalto, adernás de, por supuesto, en las de cobre. Así, por ejerriplo, 
Renard et al. [Ren92] crecen, entre otras, una superred cuya supercelda iiriidad es muy 
similar a la bicapa 11: se trata de una estructura ( 5  MC Col3 MC C U ) ~ ,  . En particir- 
lar, las capas de cobalto son de igual espesor, rriientras que las de cobre tierieri uria 
rnoriocapa más. Además, la temperatura de deposición es la rnisrna qiie la eriipleada 
en ti presente trabajo: temperatura arribierite. La estructura que e~iciieritrari estos aii- 
tores es exclusivarnerite FCC, no sólo para la superred mencionada, sino tarnbiéri para 
todas las demás que fabrican, eri las qiie llegan a utilizar espesores de hasta 10 MC 
de cobalto. Tarnbién Bodeker et al., realizando un análisis exhaiistivo por ~riedio de 
difracción de rayos X, encuentran un apilamiento exclusivamente FCC rnaclado para 
todos los espesores estudiados [Bod93], con riiuestras crecidas a 43"C, mientras qiie 
Larnelas et al. obtienen sólo un 33% de HCP, siendo el resto FCC [Larri89]. 
Por otra parte, la caracterización previa de la película de 5 MC de cobalto encuentra 
una estructura casi cornpletarnente HCP (apartado 2.3.2). Esto está de acuerdo cori 
la rnayoría de los estudios estructurales realizados por otros autores [Tori93, Sce94, 
Hoc94, LeF95, Kie931. En un estudio por LEED se 1ia encoritrado la persistencia 
significativa de dominios con estructura FCC a recubrirnieritos Irlayores (5 y 7 MC), 
también para películas crecidas a ternperatura arribierite [Mü19Ga]. Sin eiiibargo, la 
determinación de espesores empleada en ese trabajo, la inedida de las trarisicioiies 
Auger de peqiiefia energía, no es la niás adecuada para esos reciibriiriieritos, coi1 lo (lile 
los espesores pueden venir afectados por iiri error coiisitlerable. 
Se obtierie por ~riedio tlel análisis (le LEED qiie al iiierios iiria capa tle cobalto caiiibia 
sii registro cori las capas inferiores por efecto del rccobriiiiieri:~ cori Cii. Debitlo a 1:t 
limitada penetración de los electrones de eriergías eri el rango (le1 LEED rio se piietle 
determinar el apilarriierito de capas rriác profundas, pero bien podrían ser r r i á s  las 
capas de cobalto irriplicadas. Parece razonable pues, relacionar este resultado con los 
ariteriorineiite citados referidos a la estriictiira de siiperredes Co/Cii cori orientscióii 
(111). 
BICAPAS Cu/Co/Cu(ll 1 ): ESTRUCTUR.4 Y IVJORFOLOGIA 
Ciertamente, esta explicación no es la única posible. Una alternativa surge al tener 
en cuenta que las superredes no se fabrican habitualmente sobre monocristales Cu( l l1)  
como se suele hacer en los experimentos de crecimierito epitáxico, sirio que se fabrican 
habitualmente sobre sustratos aislantes o semiconductores, para poder medir propie- 
dades de transporte, por ejempio, magnetorresistencia. Así, en !a literatura se utilizan 
sustratos como GaAs(ll0) (Lam89, Gre921, A120,(11~O) [Bod93], Si(100) [Mas911 o 
vidrio [Ren92] para el crecimiento de superredes Co/Cu(l l l )  por MBE. Con el fin 
de obtener el mejor crecirniento posible, se recurre a depositar capas de acornodo 
("buffer layers") de distintos materiales entre el sustrato y la rriiilticapa, buscando 
una co~nbinacióii particular sobre la que el crecirnierito cie las bicapas sea óptiirio. 
En ocasiones se ha llegado a secuencias de deposiciones verdaderarriente coinplica- 
das, por ejemplo se han crecido superredes Co/Cu( l l l )  sobre la siguiente estructura: 
GaAs(llO)/Ge(lll)/Co(110)(bcc)/Au(lll)/Cu [How94]. No obstante, corno en este 
caso, casi siempre se acaban depositando varias capas de Cu sobre las que se crece 
finalmente la superred. En cualquier caso, es razonable suponer qiie la capacidad de 
estos sistemas larniriares para absorber deformaciones elásticas debe ser rriayor que la 
¿e un rrionocristal Cii(111). De esta rriariera, es posible qiie el cobalto rriariteriga la 
estructura rrietaestable FCC hasta espesores mayores al crecer sobre alguna de estas 
capas de acomodo en comparación con el crecimiento sobre Cu(l l1) .  
En ciialqiiier caso, los resultados de este trabajo perrniteri proporier el rriecariis- 
rno de cambio en la estructura de películas de cobalto de HCP a FCC inaclada coirio 
consecuericia de su recubrirriierito con cobre corno una explicacióri plausible para la 
presencia muy mayoritaria de la secuencia de apilamiento FCC (rriaclada) en las su- 
perredes de Co y Cii con orientación ( I l l ) ,  a pesar de que las películas de Co crecidas 
epitáxicamente sobre Cu(l l1)  presentan una estructura HCP para espesores relativa- 
mente pequeños. Es posible que este efecto tenga que ver también con los carribios.eri 
la anisotropía que tienen lugar al recubrir películas magnéticas. 
P b n  primera instancia, cabe entender el cambio estructura! inducido por la deposi- 
ción de cobre sobre las pelíciilas de cobalto corno un ejemplo r n á ~  del efecto conocido c* 
Ino "reestructuración de siiperficies iridticida por adsorbatos". Se le es t i  atribuyeritlo a 
este feriórnerio cada vez más gerieralidatlad de lo qiie se pensaba ariteriorrrierite [Hei94]. 
Los adsorbatos iriduceri en general <lesplazarriieritos de los átoriios del siistrato respecto 
a las posiciones de equilibrio en sti ausencia. La arnplitud de estos tlesplazarriieritos 
decrece rápidarrierite con la tlistiiiicia a la sriperficie. Es de esperar cliie los ferióriierios 
  le reestractiiracióri sean r11,á.s intensos eri el caio de que los "siistratos" sean a su vez 
películp-3 muy delgadas, pues es más probable qiie se ericueritreii eii estados rrietaesta- 
bles porque el creciriiierito cristalirio desde la fase vapor suele proceder Iririy ftiera del 
equilibrio. 
Hay en la literatura al rrierios iiii ejerriplo de carribios estructurales en pelíciilas 
epitáxicas tlebitlo al recubrirnierito. La recoristruccióri presente eri películas de Fe de 
hasta 4 MC de espesor sobre Cu(100) es eliminada tanto por la deposición subsiguiente 
de más Fe [Mü195a] corno de Cu para formar bicapas [Maggl]. Eri estos casos se dan 
desplazamientos atórnicos locales del orden de 0.5 A. 
El sisterna Au/Ni( l l l )  presenta un caso más drástico de reestructuración de sus- 
tratos iridiicida por el crecimiento e.;itáxico. El Au, en cantidades del orden de 1 MC, 
induce la formación de lazos de dislocación en la intercara, dentro de los cuales los 
átomos de Ni de la primera capa del sustrato ocupan el sitio de adsorcióri HCP. Se 
forman así zonas triangulares de hasta Ñ 20A de tarnaño que coritierieri faltas de 
apilamierito [Jac95]. 
En este sistema, un número apreciable de átorrios de Ni carnbiari su posición en 
una distancia relativamente grande, como es la que separa las posiciones FCC y HCP 
en un plano hexagorial, un 58% de la separación entre próxiriios vecirios. Eri el caso 
del Ni(l l1)  esa distancia vale 1.4A. Además, se requiere eliminar algurios átorrios de 
la última capa del siistrato, que aparecen en la pelíciila de Au forrnarido iiria aleación 
superE.:-l !Jac95]. 
El efecto observado eii id película de Co ai recubrirla con Cu tiene ciertas sirnilitiides 
con LI sisterria arites rriencioiiado, Au/Ni(l l l ) .  Los desplazarri.eritos necesarios de 
los átomos de Co y Ni son muy similares en ambos casos, pues tainbiéri lo son las 
distancias a próximos vecinos (2.51 y 2.49A, respectivamente). Tarnbiéri las barreras 
de activación deben ser muy parecidas, dadas las similares energías de cohesión de 
ambos elementos (temperaturas de fusión: 1768 K en Co y 1726 K eriÑi). En el caso 
de Au/Ni( l l l )  la deposición de Aii a teriiperatura ambiente es srificierite para iridiicir 
la reconstrucción del sustrato; de la rnisrna forrna, la transforrriacióri observada en este 
trabajo es prornovida por la deposición de Cii a teriiperatura arnbieiite. 
En contraste, el sisterna que nos ocupa requiere el rnoviniiento concertado de iiria 
capa bidimerisiorial cuyo tarnaíio lateral no se conoce con exactitud, pero se piiede 
estimar del orden de 100A, pues ése es el tarnaño de las islas en la figura 2.13, asrirriierido 
que son monodominio. 
Por lo tanto, es plausible que la deposición de Cu favorezca una corifigiiracióri de 
mínima energía en la que las últirnas capas de la película de Co cariibian sil registro 
hacia FCC. El coste eriergético asociado es riiíriirrio dada la peqiieiia energía tle iiria 
falta de apilarriierito en Co. Tarnbiéri es razonable que dicha reestriictiiracióri pueda 
ser aicarizatia sin iiriiitaciories ciriéticas a terriperatiira ariit~ieiite en regiones tie IOOA 
(le exteiisión lateral, de aciierdo a los resiilta~los eri Aii/Ni(111). Debitlo a la iriecliiiva- 
lericia local <le las terrriiriacioiies ... ABAB y ... ABA presentes en iiria estriictiira HCP: 
se tlesarrollaii las dos iiiaclas posibles de la estriictiira FCC eri las pelíciilas (le Co. 
Qiieda la ciiestióri tle la razón qiie irripolsa la transforrriacióri. Eri el sisterria 
Au/Ni( l l l ) ,  la coexistericia de regiories con la última capa del siistrato asentada eri 
sitios FCC y HCP respectivarriente, produce una ganancia neta (le eriergía ciiarido se 
recubre con 1 MC tle Au, pues así puede maiiterier cada átoriio de Aii sil coordiriacióri 
con tres de Ni a pesar del gran desajuste de parárnetros de red (16%) (Jac951. En el 
presente caso, el pequeño desajiiste entre Co y Cu (1.9%) no justifica un rnecanisrno 
anilogo. Además, aquí se da uri cambio de estriictura en tocla la exterisióri lateral 
de :a película y no hay indicins de coexistencia de dorninios cori difererites registros. 
Ei oi;gen de la transformación parece ser pues, un efecto de voli.rnen asociado a la 
proximidad a la intercara. 
Hay un cálculo que rnuestra cómo el potencial químico para la aparición de una 
falta de apilamiento presenta un comportamiento oscilatorio de: tipo Riedel o RKKY 
como función de la distancia a una intercara birnetálica (Ret186). Esto favorece la 
presencia de faltas de apilarnierito cerca de la intercara si sus energías de forrnacióri sor1 
suficientemente pequeñas. Ciertamente es éste el caso del cobalto, iirio de los materiales 
en los que esa energía es más pequeña (20 erg/crn2 [Nab67]). Así, el hecho de recubrir 
el Co HCP con Cu promueve un cambio en su estructura hacia la FCC, de la misrna 
forrna que las dos primeras monocapas de cobalto que crecen sobre Cii(111) lo hacen 
mayoritariamente siguiendo la secuencia FCC del sustrato (a: artado 2.2.1). Parece 
claio pues, que el cobalto tiende a a d ~ p : ~ i  la estructura FCC ciiarido tiene suficic;.~e 
co'Jre en su proximidad corrio dernuestrari los estudios en los qii? los corriporientes están 
en forrna larriiriar, corno el presente trabajo sobre bicapas Co/Cu y los ariteriorrrierite 
rnericioriados sobre superredes. Pero tarnbiéii estudios más aiitigiios rriiiestrari qiie el 
cobalto tiende a adoptar la estructura FCC cuando se encuentra embebido en iiria 
rnatriz de cobre jPhi64). 
Finalmente, cabe mencionar uri trabajo recientemente aparecido que d a  ciierita 
de un cambio sirnilar en la estructura de películas de Co sobre Cu( l l1 )  cuando se 
recuecen a temperaturas de 200-300°C [Wari97]. Este proceso prorriiieve la tlifiisióri'tie 
Cu hacia la superficie y, cuando sil cantidad excede 1 MC, los autores detectan una 
transformación en las películas de Co HCP hacia la estructura FCC, uri resultado qiie 
está en buena concordaricia con lo hallado en este trabajo. 
2.4 Conclusiones 
Los resiiltatlos tle los estudios presentados eri este capítulo se p~iecleri resiiriiir en 
las siguientes concliisioiies: 
El col,alto crece sot~re la siiperficie Cii(111) forriiaritlo t>ic;lpi~s ciiyos ~ I ~ L I I C I S  
atóriiicos se ericoeritraii riiayoritariaiiieiite apilados sigiiieiiclo la seciiericia FCC 
del sustrato. Siri erribargo, para i i r i  recubrirriiento rioriiirial de 1.5 MC, se detecta 
por LEED una presencia riiirioritaria (uri 15% sobre iiri  total del 75% de super- 
ficie cubierta cori bicapas) de doriiinios que contienen uria falta de apilariiieiito. 
Se proponen estos dorniriios corrio explicacióri para la preseiicia de islas de dos 
orieritaciories distiritas que se observa11 con STM [Fig93]. 
A partir del tercer nivel de Co se intensifica la introducción de faltas de apila- 
rniento de forma que la fracción de superficie que coritienn al riierios una crece 
eri torrio al 30%-40% PII cada riivel. Una vez forrnad; un?. falta de apilarnieritc, 
la  película que crece sobre ella lo hace en la estructura HCP. Al rriisrno tiempo, 
I i  presencia de Cu en el icxterior de la película de Co provinierite del sustrato 
disminuye con el recubrirniento. 
Para un recubrimiento norninal de 5 MC de Co, sólo se (letectari dorninios HCP 
con el parárnetro de red lateral del Co volúrnico, que ocupan un 90% de la super- 
ficie. Está presente una contribución FCC residual, probablemente proviriierite 
de la primera bicapa y que permanece visible a los electrones de LEED debido a 
la  distribución de Poissori de niveles expuestos en la pelíciila. 
Al recubrir con 3 MC de Cu uria película de 1.5 MC de Co, de estructura rria- 
yoritaria FCC, se forman priricipal~rierite dominios con esa rriisriia seciiericia de 
apilarniento. Cubre las regiones que coritienen una falta cle apilarnieiito, el cobre 
crece en la secuencia rnaclada respecto a la anterior. 
Al recubrir cori 2 MC de Cu uria película de 5 MC de Co con estructura ma- 
yoritaria HCP se forrnari exclusivamente y a partes iguales las dos inaclas de la 
estructura FCC. Solarnerite se detectan regiones con esta estructura en la pro- 
fundidad de análisis de LEED, lo que irriplica un cambio de registro inducido por 
la deposición de Cu eri la película de cobalto sobre la que se asienta y que abarca 
al rnerios a una rnoriocapa de rriaterial. 
La rnorfología de las bicapas Cu/Co/Cu(lll)  analizada por STM rrruestra iiria 
distribución de islas de Cu de varios cientos de Angstroms de anchura separadas 
por escalones rnonoatórnicos y de forrnas redondeadas, lo que irriplica una eficaz 
difusión del Cu sobre la película de Co. La rugosidad superficial parece disrriiriuye 
respecto a la de las películas de Co, lo que está de acuerdo cori los experirneritos 
de TEAS (Cairi941. 
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Capítulo 3 
Primeros estadios del crecimiento 
de Cu sobre Co(0001) 
3.1 Introducción 
Como se expuso en el capítulo 1 y coi1 el objetivo de avanzar eii la coriiprerisióri de 
las características estructurales de sistemas artificiales coriiplejos coriio las superredes 
Co/Cu(l l l ) ,  se decidió emprender un estiidio estructural de la iiitercara entre el cobre 
. . 
y la superficie hexagonalmente empaquetada de cobalto de la rnanera más directa 
posible, esto es, fabricando películas de Cii por evaporación sobre uri rrioriocristal 
Co(0001). Estas películas coritieneri tan sólo una intercara entre el cobre y el cobalto, 
en lugar de dos como las bicapas analizadas en el capitulo 2. Dicha intercara deterrriina 
las propiedades estructurales de las superredes Co/Cu coi1 orieritacióri (111) al rnerios 
en igual medida que su iriversa, la iritercara Co/Cu( l l l )  que ha sido profusariierite 
estudiada tal corno se reseña en la sección 2.1.1. Un interés ariadido del estudio del 
sistema Cu/Co(0001) es la posibilidad de cornparar con los resultados obtenidos eri el 
caso de películas de cobre crecidas sobre películas delgadas tle cobalto. Éstos fuerori 
preseritados eri el capíttilo 2 y es iriteresante coiriparar cuáles tle los resultados soii 
sirnilares y qué otros depender1 del carácter volúrriico o peliciilar tlel rriaterial sobre el 
que se depositan las  capas epitauicas tle cobre. 
A pesar del interés aplicatlo de la iiitercara Cii/Co(0001), iio se conoce riirigliri 
resultado publicado eri la literatura sobre la estructura superficial tle este sisteriia. Iii- 
cluso en el caso de la siiperficie tle partitla, Co(0001), tari sólo existeri dos tral~ajos 
publicados que dan cuerita de análisis estriicturales por iriedio tle LEED cuaritita- 
tivo (Lee78, BerBl], aparte de irnos resiiltados experirneritales, asirriisnio tle LEED, 
analizados sólo cirieriiáticarrierite (Ber7GI. Estos estudios coiricitleri en no ericoiitrar 
riirigiiria diferencia estructural tle la superficie Co(0001) respecto a uria terriiiriacióri 
purariierite volúrriica 
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En los últirnos años se han producido enorrnes avances tanto en la ~iiedida de los 
datos de LEED corno en las capacidades de cálciilo disponibles para la extracción de la 
iriforriiación estructural presente en ellos mediante los necesarios crilci;los diriárnicos de 
las intensidades difractadas. Debido a la antigüedad de los rnericionados trabajos, se 
decidió incluir un análisis estruc,ural realizado con la precisión ~ccesible actualmente. 
La razón más plausible de la escasez de trabajos sobre el sistema es la dificultad 
d e  preparar una superficie Co(0001) con el grado de limpieza y orden necesario para 
realizar análisis estructurales fiables, corno se expone a contiriiiacióri. 
Procedimiento experimental 
La muestra empleada fue un rnoiiocristal de cobalto de pureza 4N,  rioriiirialinente 
orientado eri la dirección cristalográfica (0001) con una precisióri de lo y pulido con un 
tamaño de grano de 1 pm. La lirripieza y ordenación de la superficie preseritarori ciertas 
dificb:t-des, debido al carácter reactivo del Co y a la presencia a 422°C de la transición 
rnartensítica, en la que pasa de la estructura HCP a la FCC a alta ternperatura. La 
i'iiiestra fue liriipiada por rrietlio de iiiia coriibiriacióri de ciclos tle borribardeo con 
Arf ,  calentamiento a 310°C y exposición a oxígerio. El procedirriierito se tlescribe con 
rnás detalle en el apéndice A.5.l. Con él se consiguió preparar la superficie con un 
nivel de contarninarites en el Iírnite de deteccióri y un patrón de difracción de calidad 
suficiente para permitir la medida de intensidades hasta una energía típica de 370 eV a 
temperatura arnbiente, algo rnenor que las rnáxirnas alcanzadas eri la superficie Cu(1 l l )  
y 12s películas crecidas sobre él en este trabajo (capítulos 2 y 4). 
Se midieron las iriterisidades de 17 reHexiories distintas de la superficie Co(0001), 
así como de las películas de Cu depositadas sobre ella. Se utilizó el sistema de VLEED 
AIDA-PC descrito en el apéndice A.2.1. Por la simetría de orderi G del patróri de 
difracción, el núrnero de reflexiones iriecluivalerites se reduce úriicarneiite a tres: ( lo) ,  
(11) y (20). El rango de energía rio degenerado es del orderi de SOU eV, la mitad 
que en las rnedidas sobre Cu(1ll) .  Esto obliga a tornar precaiiciories sobre el riúriiero 
de parárnetros que se pueden obtener a partir de los datos experirrientales, coriio se 
discute en los ajustes presentados eri este capítulo. 
L;LS tleposiciories de Cu fiieiori realizadas por riiedio de iin ev,~poraclor fabricado en 
el laboratorio, según se tlescribe en el apéndice A.S.2. Consiste en i i i i  recipiente de 
tántalo (pie coritierie varios hilos tle Cii y es caleritaclo por 1)oriilrartleo electrónico. Los 
ritmos de evaporación fiierori del orderi <le 1 MC por rriinoto y el siistrato se riiaritii\,cl 
sieriipre a ternperatrira arribierite durante la deposicióri. 
Los patrones de difracción que presentan las películas epit&uicas cie cobre sot~re 
Co(0001) son siempre (1 x l )  con una sirrietría de orden 6 al igual que la superficie de 
partida. La razón (le ello es la presencia por igual de las dos teririiriaciories ... ABA y 
... ABAB posibles en la seciiencia de'al>ilariiierito propia (le la estructura HCP. Por ello, 
en los ajustes se consideraron siempre las sumas de dominios necesarias para simular 
este hecho y reprodiicir la simetría de orden 6 de los patrones LEED. Por ejemplo, eri el 
ajuste de la superficie Co(0001) se variaron los parárnetros de uria sliperficie terminada 
en A y se surnaron las intensidades de los haces (10)' y (01) de tal estructura para 
re~roducir  las de la reflexióri :iO) de la superficie real, que es rquivalente por simetría 
a la (01). Se siguió un procedimiento análogo en los ajustes de las películas de Cu 
sobre Co(0001). 
3.2 La superficie Co(0001) 
Se corisiguió uri ajuste excelerite entre las curvas 1-V de LEED experiiiieritales y 
teóricas de la superficie Co(0001), caracterizado por un factor de Pendry Rp = 0.080. 
Es una agradable sorpresa teniendo en cuenta la dificultad de preparar una superficie 
lirnpia de Co HCP (ver sección 3.1). En la figura 3.1 se muestra una irriageri de STM 
representativa de !a c.-?erficie Co(0001\ a gran escala (lOOD.i\l. En ella se ven terrazas 
cuyos tarnaños variar) corisiderableriiente. Están separadas por escalories cori distiri- 
tas alturas (1, 2 y 3 distancias iriterplariares) corno rriuestia el perfil que acoriipaña. 
a la figura, perrnitierido así coexistir en la superficie las dos terriiiiiaciories ... ABA 
... ABAB posibles en la secuencia HCP. Esto explica la sirrietría de orderi 6 observada 
eri el patrón de difracción. Eri la tabla 3.1 se muestran los paráriietros estructurales 
del modelo que mejor ajusta a los datos experirnentales. Estos valores se obtierieri 
de la optirnización de las primeras 3 distancias interplanares, (le las siguientes asii- 
midas corno iguales (distancia interplanar de volumen), del parárnetro de red lateral 
en la superficie ap y de la temperatura de Debye de la superficie Os. Tarnbiéri se da* 
la anchura de la base de datos A E  y la varianza del factor de Peridry, var(Rp) ,  a. 
partir de la que se determinan las barras de error en los parárnetros ajustados según, 
el procedirnieiito descrito en el apéndice A.2.2. Corno ya se seíialó ariteriorriierite, la 
base de datos tierie una rnenor extensión en energía (aproxiinadarnerite la rnitad) que 
las obtenidas en los experirneritos realizados sobre el cristal C u ( l l l ) ,  cuyo patrón de 
difracción tierie uria simetría terriaria. Sin embargo, las barras de error sor1 cornpara- 
blernerite peqiieñas eri ariibos casos. Ello se debe al buen acuerdo teoría-ex~>erirrieritn, 
coirio rniiestra el peqiieño valor de R.P. Hay qiie recordar qiie la variariza del factor (le 
Peridry es proporciorial al valor de éste para el rrioclelo tle iiie.jor ajiiste (ec. A.15). 
Discusión 
Los valores que proporcioiia el aiiiste para el paráriietro tle retl lateral lip y la clistihii- 
cia iriterplariar db coiricitleii exactarrierite cori los de voliirrieri. No hay pies iridicios tle 
coritracció~i lateral de la superficie coiiio se lia ariuriciado eri ariálisis con LEED recieri- 
tes eri Cu(100) [Mül95b] y Pt ( l l1)  [Ga197] iii de coritraccióii de db eii P t ( l l 1 )  [GalS7]. 
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O 2 O 40 6 O 
distancia (nm) 
b) 
Figura 3.1: a) Iiuageii topob~áfica de STM de la surorficie Co(0001), de taiiiaiio 
100~Ax 10ooA. El perfil b) a lo largo de la liiiea dibujada sobre la iiriageii iriiiestra uii escalóii 
iuoiio- y otro biatóiriico. 
Como es habitual, la temperatura de Debye de la superficie es bastante menor que 
la  de volumen (445K) corno consecueiicia de la iriayor ainplitud tle vibracióri de los 
átomos superficiales. La primera distancia interplariar rriuestra iina coritracción de 
Adl2/db = (-3+1)% ~riientras que la segurida tiene el valor de volurrieri dentro del 
rnargen de error. La tercera parece apuntar a una nueva coritraccióri, aunque esta 
conclusión no está fuera del error: AdS4/db = (-2f  3)%. Sin embargo, si corripararrios 
estos resultados con los obtenidos eri el ajuste de la película HCP de 5MC Co/Cu( l l l )  
(sección 2.2.2), veinos que los valores obtenidos para las tres primeras distancias son 
iguales dentro de los márgenes de error y, en éste último caso, la coiitraccióri encoii- 
trada en la tercera capa está fuera de la varianza: Ad3,,/db = ( -3f  2%). Debido a 
que ese análisis partió de unos datos iridepeiidie~ites obteriidos aderriás en uri sistema 
físicarnente distinto, corno es iiria pelíciila coi1 estriictiira HCP en lugar tle iiii  riioiio- 
cristal, es razonable aceptar coirio iiri Iieclio el carácter oscilatorio <le la coiitraccióii (11: 
1 , s  distaiicias iiiterplariares eri Co HCP, si bieri el valor obteriido para la tercera está 
riiiiy próxiiiio al Iíiriite tle error. Eri contraste, la siiperficie Cii(ll1) preseiita iiria coii- 
tracción mucho riiás leve de la priiriera distaricia iriterplanar, A<1,2/dl = (-O.8f O.(i%), 
teniendo las siguientes el valor del voliirneii [Fig95b, l'ri981. 
Los dos trabajos publicados sobre la estructura de esta superficie coincidíari eii 
encontrar uria terrriinación puraniente volúrriica [Lee78, Ber811, esto es, idéntica a la 
que se obtendría si, hipotéticarnerite, se cortara un cristal de Co y todos los átoinos 
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Figura 3.2: Coiuparacióii eiitre las curvas 1-V experiiueiitales y las obteiiidas del iiiodelo que 
proporciona el iuejor ajuste para varias reflexioiies de la superficie Co(0001). Los paráiiietros 
del iuodelo se iuuestraii eii la tabla 3.1. 
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Tabla 3.1: Parámetros estructurales obtenidos del ajuste de las curvas 1-V de LEED de la 
superficie Co(0001) 
permanecieran en sus posiciones anteriores. La razón de esta discrepancia puede ser 
que en ambos trabajos únicamente se ernplea la corriparación visiial coriio criterio de 
ajuste entre las curvas experimentales y teóricas y, por otra parte, las posibilidades de 
cálculo de la época no perrnitíari la variación de los parárnetros con la finura con que 
se puede hacer actualrnerite. Así, por ejemplo, en arribos ajustes se varía solamente la 
prirnera distancia iriterplanar y se hace en intervalos relativarneiite parides (0.1A), sin 
duda debido a las lirriitacibries de corriputacióri existentes eri aqiiel riioirieiito (la rriás 
antigua de esas publicac;ories data del ano 1978). 
La excelente calidad del ajuste teoría-experirrierito conseguitlo eri el presente tra- 
bajo puede apreciarse también de forrna visual en la figura 3.2 en la que se riiuestraii 
superpuestas las curvas teóricas y experirrieritales correspondierites a varias reflexiories 
inequivalentes. 
3.3 Crecimiento Cu/Co(0001) : espectroscopía Au- 
ger . 
Con el fin de obtener una prirnera información sobre el modo de crecimiento de 
Cu sobre Co(0001), se procedió a medir las arnplitudes de las seriales Aiiger tanto 
del sustrato corno del depósito eri furicióri de la caritidad de rriaterial depositado. Eii 
la figura 3.3 se rniiestra la evolucióri de las seiiales Auger tle alta energía Co716rv y 
Ciis20,v corno furicióri de la cantidad de Cu tlepositada sobre la i i i i~s t ra ,  tleteririiria- 
da  según el procedirnierito descrito a coiitiriiracióri. En uri priricipio, se toiiia coriio 
eje de abcisas el tierripo de evaporacióri, que después se traiisforriiará eri carititlatl de 
rriaterial depositado. Es i i r i  ~~rocetlirnierito liahitiialriiente eiripleii<lo el iriteritar ajirstar 
estas curvas a iiri  rriotleli~ de creciriiierito, por ~jeriiplo tle tipo capii a capa, para así 
obtener los parárrietros característicos: recorridos libres rnedios y factores de serisihi- 
lidad relativa [ArgSLl]. Sin ernbargo, tal rnétodo es problerriático por varias razones, 
corno se expone en el apéndice A.4.2.  En ~~articiilar, el iriodo de creciriiierito rio se 
corioce a priori y es necesario deterrriiriar el recubrirriiento exacto en al rrierios un 
punto de la gráfica. Por ello, se recurrió a transferir al probleriia del creciriiierito tle 
Cu sobre Co(0001) los parámetros de atenuación medidos en e1 sistema relacionado 
Co/Cu( l l l ) .  Este sisterna no crece capa a capa de forrna esporitáiiea (capitulo 2), pero 
sí 10 hace er: presencia de P b  corno "siirfactarite", corno se verá eri el capítulo 4. Ello 
permite determinar con exactitud el recubrirnierito observando las oscilaciones eri la 
jn~ensidad difractada MEED, por ejemplo, asociadas al llenado de capas. Así se halla11 
experirnentalrnente los recorridos libres medios de los electrones de energías cinéticas 
correspondientes a las transiciones Auger estudiadas. Este procedimiento se describe 
en detalle en el apéndice A.4.2. 
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Figura 3.3: Evoliicióii de las seiiales Aiiger de alta energía C O ~ ~ ~ ~ I ' )  y C ~ I ~ ~ ~ ~  con la caiitidad 
de Cu depositado sobre Co(0001). 
Como prirriera aproxirriacióii, se procedió a ajustar el cocierite expeririieiital [le las  
seiiales Auger eri fuiicióri del tieriipo de evaporación (figura 3.4)  a uri riiodelo sirriple 
de creci~riierito horriogérieo. Eri éste, la señal del sustrato se ateiiúa exporiericialrrierite 
riiieritras que la del depósito crece de manera asirnisrrio expoiiericial hasta sil valor 
de saturación. En estas coridicioiies, se puede considerar el espesor de la película 11 
(número de capas) corno una variable continua y se tiene la relacióri: 
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r(cu- ) donde S = aes el cociente entre las sensibilidades rel~.tivas de las transici* 
nes consideradas de los dos elementos. En el sisterna ernpleado, este factor vale 1.2, 
determinado experirnentalrnente. 
Figura 3.4: Evolucióii de la relacióii eiitre las seiiales Aiiger de alta eiiergía, Cug20ev y 
C O ~ , . , ~ ~ ,  con el tieiripo de depoiicióii durante el cceciiriieiito Cu/Co(0001). 
Los valores de tuc,, ruco y S fiierori tornados tlel experirrierito de MEED. Se procetlió 
a ajustar el e.je de abcisas tle foriiia qiie la ciirva teórica se al,roxiiiie i ~ 1  rriiíxiriio a 
los puntos experirneritales. Esto determina la relacióri entre tieriipo y reciibrirriierito 
en 2.3 rniri por irioriocapa para este expeririierito concreto. Se re eii la figura 3.3 
que el ajuste es rriiiy bueno para tierripos tle evaporación rneriores tle 10 iriiriutos, 
aproxirnadarnente, lo que corresponde a unas 5 irioriocapas. .A partir tle ahí, la curva 
teórica se desvía sigriificativarriente por encirria de los puntos experiirientales. 
Este comportarniento se puede ver más claramente si trasladarnos el ajuste de la 
figiira 3.4, que muestra los cocientes entre lai señales de arnbos elerneritos, a la figii- 
ra 3.2, en la que se representa la evoliición de las dos señales por separado. Para ello, 
solamente hay que ajustnr un parámetro adicional, que representa un factor de escala 
b l ~ b a l  común a ambas curvas. El resto de parárnetros están fijados: la sensibilidad 
relativa entre ambas transiciones y los factores de atenuación provienen del experi- 
mento de MEED, rnientras que la relación entre tiempo de evaporacióri y cantidad 
depositada fue determinada al ajustar los cocientes en la ñgura 3.4. El resultado se 
muestra en la figura 3.3 con las Iírieas más finas; la coritiniia describe el aumento de 
la señal Auger de la película de cobre y la discontinua la ateriiiación de la señal del 
sustrato de cobalto. Comparando arnbas curvas con los piiritos experirneritales se ob- 
serva el feriórneno apuntado en la gráfica ariterior (figura 3.4). Arribas curvas teóricas 
describen bien los datos experirnentales hasta uri recubrimiento de 4-5 MC de cobre. 
A partir de ahí, los puntos experimentales evolucionan con iiria atenuación efectiva 
rrienor: la señal del siistrato disminuye mucho r i i á s  lentar..crite con el reciibriiiiierito 
y la del depósito aurnerita consecue~icernente cori un ritrno inferior hasta su kaior de 
saturación. Este cariibio de régimen eri torno a las 5 MC rs  particiilarrrieiite evitlerite 
en la señal del sustrato eri la figura 3.3 y tiene corno corisecuericia que a recubririiie~itos 
grandes corriparados con los recorridos libres medios sea aúri visible la señal Auger del 
Co. Eri vista de este resultado, se procedió a ajustar los datos para recubrirriieritos 
superiores a 5 MC cori una ateriuacióri efectiva iiienor. Las líneas de trazo rnás grue- 
so en la figura 3.3 muestran los resiiltados de este ajuste. Consiste en la suma tle 
dos térrninos exponenciales para cada curva: el primero, con el factor de atenuación 
transferido de Co/Cu( l l l ) ,  reproduce el comportamiento a bajos recubrirnieritos; eri el 
segundo se dejó libre dicho factor coriio parámetro ajustable. Para que cada trairio de 
la curva actúe en el rango correspondiente se rnultiplic6 cada término por una función 
sigmoidal, que tiene forma de escalón suave cori una anchura de 1 MC y asegura uri .- 
empalme suave entre ambos regímenes. La posición exacta de la transición es el otro 
parárnetro libre presente en el ajuste. Se obtiene un valor de 4.5 capas para el carribio 
de régimen y unos valores de atenuación de 0.93 y 0.97 para' catla tina cle las ciirvas. 
Estos resiiltados piietleii ser interpretados tlel iriodo sigiiierite: .para reciibririiieiitos 
de cobre inferiores a 4 hlC, la evoliicióii tle las iiiterisitlatles es coriipatible con la tle- 
pericleiicia exponericial esperatla para iiri reciil)riiriierito Iioriiogi.neo del siistrato, esto 
es, el creciiiiieiito tiene Iiigar aproxiriiatlaiiierite tle forriia capa a cal)a, bien sea por iiii- 
cleacióri bidiriierisioiial o por propagación de los escaloiies preseiites en el sostrato. El 
buen ajuste del rriotlelo a los datos expeririieiitales cori los paráiiietros relevantes tra~is- 
feridos de otros expeririieritos refuerzari esta hipótesis. Los tlatos tiasta el ~iiorrierito 
preseritados son irisiificientes para tliscrirniriar iriequívocariierite entre los tlos posibles 
modos de crecirriierito; por ello es rriás correcto hablar de un creciriiierito aproxiriiatla- 
mente capa a capa dentro de la seiisibitlad de la técnica Aiiger. Las irriágeiies de SThl 
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que se muestran más adelante (apartados 3.4.1 y 3.4.3) aportan iriforrnación adicional 
sobre este aspecto. Por encirria de 4 MC la riienor ateriiiacióri [le las seiiales Aiiger 
se interpreta corno un osrnbio en el rnodo de crecirnieiitc hacia la forrnacióri de ¡S!-$ 
tndimensionales. Es razonable pensar que a partir de un cierto recubrimiento, nuestro 
siztema debe parecerse al crecimiento homoepitáxico Cu/Cu( l l l ) ,  que tiene lugar de 
un modo 3D como se verá en el capitulo 4. Otras posibles explicaciones parecen poco 
plausibles, por ejemplo la limitada solubilidad mutua de Co y Cu hace improbable 
una incorporación de átomos de Co eri la película y la rneiior energía superficial de 
Cu se opone a una tendencia del Co a flotar sobre la película de Cu; esto, aderriás, se 
reflejaría en las intensidades Auger de baja energía, lo que no se observa. Se puede 
argumentar que el hecho de depositar de una forrna fraccionatla, corno se hace para 
rnedir los espectros Auger durante la evaporacióri, puede ser distinto al caso de uria 
deposición de una sola vez, pero no es fácil imaginar cómo ese efecto puede producir el 
comportamiento observado. Concluimos, pues, que el sisterria Cu/Co(0001) crece eri 
u11 rnodo tipo C-"ranksi-Krastanov modificado: las prirrieras ciiatro rrioriocapas crecen 
de forma aproxirnadarnente capa a capa, mientras que a partir de las siguientes se 
establece uri crecirnierito fuerterrierite tridi~nerisional. 
3.4 Crecimiento Cu/Co(0001): morfología y estruc- 
tura 
A contiriuacióri se exponen los resiiltados del análisis estriictural y rriorfológico 
de las películas de Cu crecidas epitáxicarrierite sobre Co(0001). Se prepararori tres 
películas de espesores nominales 0.7, 1.2 y 2.8 MC, det,errninados por medio de AES. 
Para ello se utilizó la relación 3.1 con los parárnetros transferidos del experirnerito de 
MEED de acuerdo al procedirnierito presentado en el apéndice A.4.2. Esto está justi- 
ficado, pues esos recubrimientos son inferiores a 4 MC: la figura 3.3 derriiiestra que en 
ese rango tales parárrietros son válidos. La precisión eri los cálculos de recubririiieritos 
puede ser estirnada eii 10 .2  VC. Deritro de este rnargeri de error, los valores anteriores 
están de aciierdo cori los tleterrriinatios siibsigiiieriterrierite por riietlio tlel análisis tle 
LEED. 
Las figiiras 3.5 y 3.6 riiiiestraii la evoliicióri tle las ciirva.5 1-1' de los 1i;tces (10) y 
(11) respectivarnerite, según aiirrierita la carititlad tie Cii para los tres reciibrirriieiitos 
arializados. Acorripaiiarido a esas ciirvas se riiiiestrari tairibiéii las iriteiisidatles cal- 
culadas para el rriodelo que iriejor ajusta a los datos experirrieritales, qiie se describe 
r r iás  adelante. Cori fines de corriparacióri, se liari iricliiiclo tarribiéri eri la parte iriferior 
de arribas gráficas las curvas correspondientes al sustrato y, eri la parte siiperior, las 
medidas sobre la estructura 2MC Cii/JMC Co/Cu(l l l )  (bicapa 11) arializatla eii la 
sección 2.3.2, qiie resultó presentar una estriictora piirarrierite FCC iiiaclatla. Se piiede 
apreciar en ambas gráficas una gran diferencia entre las curvas de las películas de Cu y 
las del sustrato, incluso para el recubrimiento rnás pequeño. Hay que recordar que esto 
rio es así en el caso del crecirnierito de Co sobre Cu(ll1) (ver seccióri 2 y figura 2.2), en 
el que las curvas de las peliculas de recubrimientos inferiores a 2 MC son rnuy similares 
a las del sustrato. Este hecho se interpretó preliminarmente corno que la secuencia de 
apilarniento de esas pelicuias es la misma que la del sustrato, la FCC en aquel caso, lo 
que fue confirmado posteriormente por el análisis de LEED cuantitativo. En el presen- 
te sistema, Cu/Co(0001) sucede lo contrario, lo que permite aventurar que las películas 
de Cu no siguen la secuencia de apilamiento HCP del sustruto I/ parecen adoptar la 
estructura FCC desde el primer momento. Esto viene apoyado por el hecho de que la 
evolución posterior de las curvas hasta las de la bicapa 2MC Cu/5MC Co/Cu( l l l )  rio 
es tan acusada corrio el carnbio eritre Co(0001) y la pelicula (le 0.8 MC de Cu. 
3.4.1 Recubrimientos submonocapa 
Morfología 
La deposición de 9.4 MC de Cu sobre Co(0001) p..o¿uce iiiiáyeiies corrio la que 
se muestra eri la figura 3.7. Se lian formado islas de un tariiaiio apreciable (varios 
cientos de Angstroms) y de formas irregulares sobre las terrazas. Las islas tierieii 
una altura correspondiente a una distancia iriterplanar. La peqiieña densidad de islas 
indica una eficiente difusión de los adátorrios de Cu sobre las terrazas. Hay algunas 
islas en contacto con los escalones, pero contrariamente al caso Co/Cu( l l l )  [Fig93, 
Fig94a], como se puede ver tainbiéri en la figura 2.1, no se ol~serva aquí una decoracióri 
preferente de los escalones. Se midieron las curvas 1-V del patrón de LEED para 
un recubrimiento nominalmente doble del anterior, esto es, 0.8 MC. La razón es la 
rnaximizacióri de la señal procedente de las islas de Cu. Hay que recordar que; al 
ser los patrones de difracción siempre de simetría ( l x l ) ,  las reflexiones coritierieri 
siempre contribuciones tanto de la película como del sustrato, en el caso de que no 
esté completamente cubierto. Con el fin de asegurar que la rriorfología de la película es 
la adecuada para el fin que perseguirnos, que es caracterizar la estructura de la primera 
rnonocapa de Cu adsorbida sobre Co(0001), se procedió a un estudio por STM de iiria 
siiperficie preparada en las riiisrrias coiidicioiies. 
Las irnágeiies de CTM (le pelíciilas de espesor tle 0.8 MC tales corno la riiostratla eii 
la figura 3.8 corifirrnaii la práctica aiisericia (le otros niveles en la siiperficie aparte tle los 
corresporidieiites al snstrato y a las islas (le altiira igual a ciiia tlistaricia iiiterplariai.. 
La irriageri tiene uri tariiaiio lateral tle 350A y eii ella se ve una isla de Cii exterisa 
qiie ocupa el 80% del área total visible en la iiiiageii y cuya superficie aparece plana 
a nivel atórriico. Sobre ésta se piiede ver eri la parte superior derecha uria isla. del 
segundo nivel, que ocupa alrededor del 3% del área total. La iiiorfología siiperficial 
revelada por la imagen apoya la coriclusióri obtenida del análisis rle las curvas de Aiiger 
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F a  3.5: Evoliicióii de las ciirvas 1-V de las refiexioiies (10) para varios recubriiriieiitos 
de Cu sobre Co(0001). Asiiiiisirio se iriuestraii, coi1 trazo grueso, las ciirvas del siistrato eii 
la parte iiiferior y de la bicapa 2MC Cu/5MC Co/Cu(l l l )  (aiializada eii 2.3.2) eii la parte 
superior de la figura. Las liiieas puiiteadas represeiitaii las iiiteiisidades calcilladas para los 
iriodelos de iiiejor ajuste preseiitados eii el texto. 
Figiira 3.6: Evoliicióii de las ciirvas 1-V de las reflexioiies (11) para varios reciibriiiiieiitos 
de  Cu sobre Co(0001). Asiiiiisiiio se iiiuestraii, coii trazo grueso, las ciirvas del sustrato eii 
la parte iiiferior y de la bicapa 2MC Cu/5MC Co/Cu( l l l )  (aiializada eii 2.3.2) eii la parte 
siiperior de la figura. Las liiieas puiiteadas represeiitari las inteiisidades calculadas para los 
iuodelos de iiiejor ajuste preseiitados eii el texto. 
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distancia (nm) l 
Figura 3.7: a) Iinageii topográfica de STM de uiia superficie de Co(000l) sobre la que se 
1ici. depositado 0.4 MC de Cu. El taiuaiio de la iiuageri es de 17i)oAx 1700A. b) Perfil a lo 
largo de la línea dibujada sobre la iinageii. Pasa por uiia isla de Cu de altiira iiioiioatóiriica 
y un escalón del sustrato de altura triatóiriica. Coii el tiii de que las partes plaiias aparezcan 
coino tales en el perfil, antes de trazarlo se restó a la iinageii un plano ajustado a uria de 
estas zonas. 
(sección 3.3) de que el crecimiento procede de una forma aproxirriadarnente capa a capa 
en los primeros estadios. Adernás debe darse un transporte de Cu apreciable entre los 
distintos niveles. En efecto, si el crecimiento fuera tridiriiensiorial, la distribución de 
niveles expuestos seguiría una ley de Poissori (Coh89): 
donde P(n) es la Fracción de área descubierta del nivel n y @ es el recubririiiento total. 
Cuando éste vale 0.8 MC se obtiene iina poblacióri de 0.55 41C en el primer nivel, 
0.19 MC en el segundo, 0.05 41C en el tercero etc. Una distril~iicióri tle este tipo es 
irico~npatible con el resultado experirrierital que xriiiestrari las iiiiágeries de túnel. 
Estructura 
Los resultados del ajuste diriárnico de las intensidades LEED de la película de 
0.8 hIC de Cu se riiuestrari en la tabla 3.2. Eii ella se exporieii los parárnetros ca- 
racterísticos del rnodelo que proporciona el riiejor ajuste a los datos experirrieritales. 
Figura 3.8: a) Iiiiageii topográfica de STM de una superficie de Co(0001) sobre la que se Iiaii 
depositado 0.8 MC de Cu. El taiuaño de la iruageii es de 350Ax350A. El perfil b) a lo'largo 
6 .  de la línea dibujada sobre la iinageii pasa por uiia isla de Cu de altura iuoiioatómica y por 
> ,,< 
una isla iuás pequeiia nucleada sobre la anterior. Aiubas islas soii de altura i~ioiioatóiuica. 
: 3 
Dicho modelo consta de dos dominios; parte de la superficie Co(0001) que se ericiien- 
tra limpia y la que está cubierta por una monocapa de Cu. La cornbinacióii yie~ie 8; 
sugerida por imágenes de STM corno las mostradas en las figuras 3.7 y 3.8. Con el fir i  
. . .. ,%R! 
de mantener lo rnás pequeño posible el riúrnero de parámetros ajustados, se fijaron en y,,; 
el modelo las distancias interplanares del cobalto descubierto eri los valores obterlitios 
, .  * 
del ajuste de la superficie limpia 3.2. Se procedió a la variacióri de la fraccióri de 
superficie ocupada por cada dominio y, en el domiriio cubierto por Cu, de las prirrie- 
ras tres distancias interplanares (las rnás profundas se fijarori eri el valor de cobalto 
volúmico), del parámetro de red lateral y de la temperatura de Debye de la superficie. 
Se consideraron modelos en los que el cobre ocupa únicamente uno de los sitios de 
adsorción (FCC o HCP) de la siiperfcie Co(0001), así corrio otros con coexistencia de 
arnbos. Tarribién se siriiularon aleaciones eri la capa superficial y posil>les carribios eii 
la secuericia de apilarnierito del sustrato. Por supuesto, sólo se corisideraroii corribiria- 
ciones de doiniriios que reproduceri la simetría de orderi 6 ohservatla eii el patrón tle 
tlifracción. 
El modelo tle mejor ajuste correspoiitle a un 80% de la siiperfcie cubierta con iiiia 
inoriocapa de Cu cuyo sitio de udsorcid~r es ezclusivamente FC'C. Las [los terriiiriacio- 
nes atórnicas distintas presentes eii las terrazas HCP (..ABAB y ... ABA) iriduceri la 
existencia de dos dorriiriios eri la capa [le Cu (...ABABc) y (...ABAc) que soti rriaclas 
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recíprocas. La presencia de capas de cobre apiladas según una secuencia HCP puede 
ser excluida con unos limites de error del 15%. No se induce ningún carnbio eri la 
seciiencia de apilarniento del sustrato debajo del cobre (tal rnodelo lleva el factor Rp 
hasta 0.29 y además proporciona distancias interplanares no realistas). El parámetro 
de red lateral es igual al del Co volúmico, mientras que la primera distancia interpla- 
nar es muy similar a la distancia interplanar del volumen de Cu(ll1) (2.09A). Es de 
destacar que en la superficie de este cristal se obtiene una pequeña contracción de la 
primera distancia interplanar (2.07A) que no está presente en el caso de la rnonocapa 
de Cu sobre Co(0001), lo que puede ser interpretado corno una ligera exparisiórr del Cu 
en respuesta al rnenor parárnetro de red lateral por crecer pseudornórficamente sobre el 
cobalto. Las curvas 1-V calculadas para este rnodelo se rnuestrari coi1 trazos puriteados 
en las figuras 3.5 y 3.6. 
Tabla 3.2: Paráinetros estructurales obtenidos del ajuste de las ciirvas 1-V de LEED de la 
película de 0.8 MC de Cu sobre Co(0001). El restante 20% de la superficie está ocupado por 
Co descubierto. 
Extensión (%) 
80f  10 
Con el aumento de la cantidad de cobre depositado, 1:s curvas de difracción se 
asemejan cada vez más a las de un cristal limpio de Cu rnaclaclo. Se puede ver en el 
caso de la película de 2.7 MC de Cu cuyas reflexiones (10) y (01) son cornparadas con 
las de la bicapa 2MC Cu/5MC Co/Cu(lll) en las figuras 3.5 y 3.6. La deterrninacióii 
estructural de dicha bicapa dio corno resultado una secuencia FCC rriaclada (aparta- 
do 2.3.2). En las mencionadas figuras se ve córrio la película de 2.7 MC de Cu presenta 
en primera aproxirnación unas curvas 1-V riiuy parecidas a las tle la bicapa. Sin ern- 
bargo, no sor1 cornpletarnerite idériticas, por lo que se procedió al ariálisis estriict~iral 
de dicha pelíciila. 
El resultado de este ariiilisis es u r i  riiotlelo eri el que coexiste11 tloriiiriios foririatlos 
por tres (70%) y dos (30%) capas <le Cii sobre el siistrato Co(0001). Eri tiri priricipio 
se consicierarori variaciones de las priiiieras ciiatro distaricias iriterplariares, pero la 
sensibilidad a la cuarta es tan limitada que se fijó posteriorrnerite al valor de voluiiieri 
sin que el ajuste cambiara significativarrierite. El riúrriero de parhrietros ajustados está 
así por debajo de lo permitido por la estirriación conservadora A.17. La bondad tlel 
ajnste se puede juzgar por el valor del factor de Peridry Rp=0.07 y por la siriiilitutl 
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entre las curvas 1-V experirnentales y las calculadas para el modelo, corno se muestra 
en las figuras 3.5 y 3.6. En ambos dominios las películas son pseudomórficas, esto es, 
el parámetro de red lateral coincide con el del sustrato. Las dos primeras distancias 
interplanares parecen ligeramente expandidas respecto al valor en Cu volúmico, aunque 
est 1 conclusión no está en ambas dominios fuera del margen de error. Puede tratarse 
de la respuesta de la película de cobre a la compresión lateral que sufre debido a la 
epitaxia sobre Co(0001). 
La secuencia de apilamiento del Cu es estrictamente FCC. Éste es el resultado 
rnás importante del análisis: el Cu crece en la estructura FCC sobre Co(0001) desde 
los princeros estadios, estando presentes las dos orientaciones posibles (rrcaclas) por 
sirnetn'a. En nirigún momento adopta el cobre la estructura HCP del sustrato. Tarn- 
bién implica este resultado que parte del cobalto eri el sustrato por debajo del Cu lia 
modificado su estructura hacia la FCC. Si no se considera este cariibio eri la secuericia 
de apilarniento, el factor Rp sube hasta 0.2, esto es, sale significativarnerite de su nivel 
de ,,,:ianza RP,n,in + vnr(Rp) = 0.092. 
Debido a la similitud entre los factores atómicos de dispersióri del Co y del Cu, 
la distinción entre ariibos eleriientos se hace irnposible parz capas rriás profiiridas que- 
la segunda (Rat971. Por ello, se puede argurnentar eri contra del resultado del ajuste 
que una subestimación de la cantidad de Cu depositada puede producir unas curvas 
experimentales muy parecidas a las que nos ocupan. Si la cantidad de Cii presente 
en la película es Inayor que la asurriitla y éste crece siernpre en la estriictura FCC, se 
obtendrían unas curvas de difracción sirriilares a las de un cristal FCC rriaclado sin la 
n~cesidad de introducir un cambio en la secuencia de apilarnierito del sustrato. Siri ern- 
bargo, eso requeriría un error irnportarite eri nuestra estimación tle los recubrirriieritos, 
io que no parece probable. 
... . * 
En efecto, los parárnetros han sido extraídos de un sisterna rnuy  relacionado,^ 
Co/Cu( l l l ) ,  y muy bien caracterizado, corno se expone en el apéndice A.4.2 y han:- 
sido verificados en el sistema que nos ocupa, Cu/Co(0001) seccióri 3.3. De hecho, esta 
determinación de espesores es corisistente con la de películas Cti/Co/Cu erripleacla eri 
el capítulo 2. Además de las relaciones de Aiiger de alta energía erripleadas en estos 
cálculos, las correspondientes a las transiciones Aiiger de baja eriergía CoYJrlr y CuGlslJ 
tarnbiéri apoyan el hecho de qiie ~iiiestra deterrriiriacióri <le reciibrirriieiitos rio puede 
estar sigriificativariierite siibestirnada. Eri la pelíciila de 2.7 k1C tle Cii sobre Co(0001) 
se rnidió iina relación de picos tle baja I ( C ~ I ~ ~ ~ ~ J ) / I ( C O ~ ~ , ~ )  = 1.9. Teiiieiido eii ciieiit;~ 
que a esas energías los recorridos libres riietlios de electrones se eiiciieritrari riitiy cerca 
del rriinirrio de la curva universal y valen del ortleri de 2 hIC [Sea791 o iiicluso iiie- 
rios [Fig95b], las relaciories AES de baja etiergia rio apoyari eri abso i~ to  iiria tlesviacióii 
liacia arriba de la caritidad de Cu depositado. 
Tampoco una Iiiayor rugosidad de la pelíciila que la asuriiida eri el i~iotielo cle 
cálciilo puede explicar los resultados expeririieritales sin recurrir al cariibio tle registro 
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inducido en el sustrato. Además de no estar justificada ni por AES (seccióri 3.3) ni por 
STM (apartados 3.4.1 y 3.4.3), una mayor extensión del frente de crecirriierito tiaría 
aumentar el peso de zonas con nrenorrecubrimiento local en el 1::cdelo de mejor ajuste, 
debido a que esas zonas queuarían más al descubierto de lo asumido. Eso haría en 
nuestro caso aumentar la contrit ición de la secuencia de api1arnient.u HCP, pero es lo 
contrario lo que se observa. Concluimos pues, que la existencia de faltas de apilarniento 
en el sustrato de Co(0001) inducidas por la película de 2.7 MC de Cu es un resultado 
establecido. En la tabla 3.3 se muestran los valores de los parárnetros en el rnodelo de 
mejor ajuste. 
2.7 MC Cii / Co(0001) 
dorriiriios 
Fracción (%) 1 70 f 20 1 30 f 20 
d,,(.&> 1 2.10 i. 0.02 1 2.09 f 0.03 
Tabla 3.3: Parárnetros estructurales obteiudos del ajuste de las curvas 1-V de LEED para 
la película de 2.7 MC de Cu sobre Co(0001) 
A la vista de la falta de apilarnierito introducida por el Cu en el sustrato de 
cobalto en la película de 2.7 MC y sii ausencia en el rango siibrrioriocapa (0.8 MC), 
es irireresarite estudiar el caso de iiii iecubrirnierito iriterrnedio. En la figura 3.9 se 
riiuestra una irnageri SS41 característica tle la siiperficie de Co(0001) recril~ierta por 
1.25 MC de cobre. Se piietleri ver iiiios puritos blaricos eri la iriiageri cliie ociipari 
alredetlor del 5% de una riiorioczpa y sor1 tleliidos probableriieiite a Cii riiicleado eii 
defectos o contarniriación residilal. Aderriás de sil peqiieiia exterisióri en la superficie 
(menor que las barras de error eri ciialqiiiera de las fracciones de siiperficie ocupada 
por dominios distintos obtenidos por LEED), estos defectos no parecen iriHiiir en el 
crecimiento del Cu de forrria significativa, pues rio se ver1 diferericias eri la irnageri 
entre zonas próxirrias o lejanas a ellos. La5 islas de Cii ocupan el 90% tle la superficie. 
Sus bordes redondeados no siguen las direcciones d i  los escalones originales de la 
superficie visibles en el sustrato limpio (figura 3.1) y en ieciibrirnientos inferiores a 
cna  monocapa (figura 3 '). De hectio, rio es posible recorioce;los eri la irnageri, lo que 
es un caso poco habitual en el crecimiento de metales para recubrirnientos del orden de 
1 ?AU. La población del seg~rido nivel es del 30%. De nuevo, esta ocupación de niveles 
está en contradicción con la predicha por la distribución de Poisson( ecuación 3.2) 
para un recubrimiento total de 1.25 MC: 0.71 MC en el primer nivel, 0.36 MC en el 
segundo, 0.14 MC en el tercero, 0.05 MC en el cuarto ... La ~stadística que se obtiene 
de imágenes como la mostrada en la figura 3.9 demuestra que, si bien el crecirriierito 
no se puede considerar como un ejernplo de capa a capa ideal, pues hay una población 
considerable del segundo nivel cuando aúri no se ha rellenado por completo el primero, 
sin embargo sí esta justificado hablar de uii crecirnierito aproxiriiadarrierite de tipo 
capa a capa, piies la distribiicióri de niveles difiere significativariierite tle la que se 
obtiene cuando el trarisporte de rriasas entre difererites niveles se ve apreciablerrierite 
dificultado. Esta conclusióri está de acuerdo cori el resultado del ariálisis del crecirriierito 
por rnedio de espectrosc~pía Auger 1.-~cióri 3.3). Por otra parte, la distribiicií,n de 
niveles observada en las irnágeries de túnel nos proporcioria ori piirito de partida rniiy 
irnvortante Dara el análisis ciiantitativo de las iriterisidades LEED, vues facilita una:- 
. . 
prirnera inforrnación sobre el riúrnero y tipo de dominios que puede coritener el rnodelo. 
e incluso cuantitativarnente sobre su extensión aproximada eri la superficie. 
En el ajuste de las intensidades de LEED se perinitió la presericia de dorriinios tle 
una y dos capas de Cu además de zonas de sustrato descubierto. Se variaron las prirne- 
ras tres distancias iriterpiariares <le cada dorniriio así corno sil secuencia de apilariiieiito . 
(FCC o HCP), excepto en el doiriinio corresporidierite al siistrato lirripio para el que 
se utilizarori los valores obtenidos eri la sección 3.2. Piiesto qiie tarito para iin recu- ; 
brimiento inferior (0.8 MC) corno para otro superior (2.7 MC) el crecirriiento resultó 
ser pseudornórfico, se asurriió el parárnetro de red lateral de Co(0001), a, = 2.51A, 
para todos los dorninios eri la película. Esto irnplica la variacióri de uri total de 8 
parámetros estructurales incluyerido las proporciones relativas de cada doriiiriio, uri 
número aceptable de acuerdo a la discusióri del apéndice A.2.2. Por otra parte, la 
información independiente aportada por las imágenes de STM acerca tle la exterisióri 
de los dorniriios permite coritrastar los resultatlos del ajuste estructural. 
El inotlelo de riiejor ajuste se obtiene para los parárrietros qiie se iririestrari eri la 
tabla 3.4 y corista tie la sigiiierite coriibiiiacióri tle cloriiiriios: ($1 85% tle ¡a siiperficie 
riiiiestra al riierios 4 1,IC cori riria seciiericia tle apilariiieiito FCC. Corista. de i i r i  40% 
de superficie cubierta con (los capas de Cu y i i r i  45% cubierta coi1 uria sola capa. La 
distrihucióri está de acuerdo cori la observada por STM dentro del riiargeri de error. Las 
zonas de sustrato descubierto ocupan uri 15%. Todo ello da i i r i  reciibririiierito gloL;11 tle 
1.3 MC, de acuerdo con la estirriación por AES. La secuericia cle apilarriierito tlel cobre 
es exclusivarrieiite FCC en arribos doriiinios, por lo tanto, el riiotlelo requiere una falta 
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distancia (nm) 
Figura 3.9: a) Iinageii topográfica de STM de uiia superficie de Co(0001) sobre la que se 
Iiaii depositado 1.25 MC de Cu. El taiuaiio de la iiriageii es de 1000Ax 1000A. El perfil b) a 
lo largo de la líiiea dibujada sobre la imagen coinieiiza y teriuiiia eii islas de la segunda capa 
de Cu y eii la parte ceiitral pasa por uiia zoiia de recubrimieiito local de 1 MC de Cu, por el 
sustrato y por una isla de Cu probableiuerite iiucleada eii toriio a iui defecto. 
de apilamiento inducida en el cobalto bajo el cobre. La bondad del ajuste se puede 
estimar por medio del factor de Pendry promediado sobre todas las reflexiones iiiedidas 
Rp = 0.08 y por observación de la similitud entre las curvas experirneiitales y teóricas 
en las figuras 3.5 y 3.6. Hay que resaltar que fueron corisidera<los específicar~ieiite 
otros modelos. Por ejerriplo, si se introduce en el  nod de lo uria falta de apilarriierito 
también debaio de los dominios con doble capa de Cu, el factor H. solamente asciende 
a Rp = 0.106. Aunque este dominio hace aparecer algunas distancias interplanares 
no satisfactorias, no se puede descartar dentro del nivel de significación estadística 
permitido por la varíariza de Rp. Sin embargo, si se irripone iiria falta de apilarnierito 
s ó l ~  debajo tlel dominio con dos capas tle Cu, el ajuste ernpeora sigriificativarnerite 
( R p  = 0.194), por lo cine piietle ser descartado. Por otra parte, si 110 se coiisidera 
en absoluto la presencia tle faltas tle apilaiiiierito se tiene Rp = 0.133. Este valor 
se ericiieritra fuera del iiiargeri de error peririitido por la varializa tle Rp,  si bien es 
cierto que éste es aún bastante pequefio. Siti embargo, el ~riodelo que lo produce es 
iricornpatible con la distribución de niveles observada con STM, adeiiiá.5 de presentar 
distancias interplanares no realistas. Debido a la información aportada por otra técnica 
independiente corno la rnicroscopia túnel, se puede aceptar el riiodelo presentado en la 
tabla 3.4 como bueno. Por otra parte, heriios visto en la sección 3.4.2 que la existencia 
1.25 MC Cu / Co(0001) 
dorniriios 
l 1 (no f.a. en sust.) 1 (f.a. en sust.) 1 
Tabla 3.4: Parárnetros estructurales obteiudos del ajuste de las curvas 1-V de LEED para la 
película de 1.25 MC de Cii sobre Co(0001). La fracción de superficie restante está cubierta 
por Co(0001) liinpio. La abreviatura f.a. significa falta de apil.rinieiito. 
. ., 
de las faltas de apilariiiento en el sustrato está establecida para un reciibrirriierito 
superior (2.7 MC), rriientras qiie no está presente para recubrirriieiitos inferiores a l MC 
(0.8 MC). Por lo tanto, debe existir uri rango de recubrirnientos críticos eii el que el 
desarrollo de las faltas de apilarnierito se produce. Los resultados aquí presentados 
parecen indicar que esto tiene lugar durante el proceso de corripletado de la pririiera 
rnonocapa de cobre. 
, . 
3.5 Discusión 
Los resultados del análisis rriorfológico en el sisterria Cu/Co(0001) rniiestrari que 
el crecirnie~ito tiene lugar de uria forrria aproxirnadarriente capa a capa durarite las 
prirneras 4 MC. La evidencia proviene, por una parte de la evolucióri de las señales 
Auger del snstrato y el depósito coriio fiiricióri de la cantidad tle Cii eval~orada sobre la 
siiperficie y, por otra, tle la tlistribucióri tle riiveles expuestos observacla eri 1;s iriiágeiies 
(le STbl tanto en u11 reciiliririiieiito inferior (0.8 MC) corno en otro superior (1.23 bIC) 
a una rrioriocapa. En ambos casos, la distribiicióri riieditla se tlesvia sigiiificativaiiie~ite 
de la esperada (Poissori) cuaiido la difiisióri entre las distintas capas tle la pelíciila se 
ve cornpletarrierite irripetlitla. Eri las irriágeries se ve atle~riás la foriiiacióii tle islas eii 
las terrazas, con lo que el crecirriierito por propagación de escalones no puede ser el 
mecanismo predoniinarite. Por el contrario, el rriodo se aproxirria riiás al tipo capa 
a capa, si t)ieri rio se puede corisitlerar coriio iiii caso ideal, pues Iiay iiria aprecial)le 
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poblacióri del segundo nivel cuando el primero no está a ú ~ i  relleno por completo. 
En las imágenes de STM se ve que el crecimiento, en los pririieros estadios, se 
produce por nucleación de  islas de Cu de una rnonocapa de altura en las terrazas 
del sustrato. No se observa una nucleación preferente a lo largo de los escalones. El 
análisis estructural de películas de espesores submonocapa muestra que los átomos 
de Cu se asientan exclusivamente sobre el sitio de adsorción FCC de la superficie 
Co(0001): de los dos lugares de máxima coordinación y simetría ternaria, aquél que 
no se encuentra sobre la vertical del átomo situado en la segunda capa del sustrato. 
Ade~nás, el crecirniento es pseudornórfico al menos hasta las 3 MC (le recubri~riierito 
local, esto es, el Cu adopta el parámetro de red lateral del cobalto y crece, por tarito, 
bajo conbpresiún lateral. Es posible qiie ésta sea la caiisa del iiiotlo de crecirnie~ito 
aproximadamente capa a capa a diferencia de lo que sucede en la horrioepitaxia sobre 
C u ( l l l ) ,  que se trata en el apartado 4.5.1. Recientemente se ha propuesto la tensióri 
compresiva en el sistema Ag/P t ( l l l )  como explicación del crecirnierito capa a capa 
observad; por STM en las nrirneras etapas del crecirniento [R.odS7]. A recubrirriie~itos 
mayores, el crecirniento es tridirnensional por la misma razón que eri la homoepitaxia 
sobre Ag(ll1): la presencia de uiia barrera Etirlich-Schwoebei eri los escalories qiie 
dificulta el transporte de masas entre los distintos niveles. Por lo tarito, las alturas 
de las barreras que controlan los procesos de difusióri superficial puederi depender 
muy críticarnente de las deforrnaciories a qiie estén sometidas las películas. Eri este 
sentido, es posible qiie la transición observada en las señales Aiiger e interpretada 
corno un cambio en el modo de crecirriiento a partir de un recubrirriierito (le 4 MC, esté 
relacimada con el firi del crecimiento pseudomórfico. En ese rnoriierito, la pelíciila de 
Cu relajaría su parámetro de red lateral al de Cii volúrnico mediante la iritroducción 
de dislocaciones de desajuste y disminuirían las terisio~ies elásticas acumuladas, lo que 
puede producir el final del crecimiento aproximadamente bidirnensiorial, de acuerdo 
al modelo propuesto [Rod97]. En ausericia de datos estructurales para películas de 
mayor recubrirnierito, esta relación qiieda en el terreno de la especulacióri. 
Por encima de la primera MC de Cu depositada sobre el sustrato, el creciiriierito 
procede en todo mortiento en la estructura FCC. Debido a las dos terrriinaciories lo- 
calmente iriequivalentes en un cristal HCP, se produce la coritribucióri al 50% de las 
dos inaclas de la estriictiira FCC rotatlas eiitre sí 180", lo que explica la siriietría (le 
orden G observada en el patróri <le difraccióri. Es <le destacar que 1,ilra riiiigúri valor tlel 
recubrirriierito se olxierva que el siistrato HCP irnporiga su secueiicia tle apilarriierito al 
C1.i que crece sobre él. 
De los análisis estructurales se tlediice la l~resericia de uiia falta. de apilarnieiito 
inducida por la pelíciila de Cu eri el sostrato ciiaritlo el recuLriiiiieiito excede 1 MC. 
Esto está de aciierdo con los resultados preseritados en el capítiilo 2, tloiide iiiia película 
de 2 MC de Cu iridiice un cambio eri la secuericia de apilarriierito [le la pelíciila de 
Co HCP sobre la qiie se deposita. Tari~hiéri es consistente con la observación del 
cambio de estructura de películas de Co HCP al aumentar la terriperatura y promover 
así la presencia de Cu en la superficie [Wan97]. Estos autores afirriiaii necesitar una 
cantidad riiíriirria de 1 IMC de Cu en la superficie para observar el carribio de la película 
de Co hacia una estructura FCC rnaclada, lo que está en excelente acuerdo con el 
resu!lado aquí presentado. Por lo tanto, la introducción de faltas de apilamiento en el 
sustrato parece ser un característica general del crecimiento de Cu sobre Co HCP. 
La necesidad de un recubrimiento mínimo de 1 MC de Cu sugiere que la transición 
estructural puede estar relacionada con fenómenos que suceden cerca de los escalones. 
NO se observa en imágenes de STM una decoración preferente de los bordes inferiores, 
como sucede por ejemplo, en el crecirniento de Co en Cu(l l1)  [FigSSa]. Esto puede ser 
debido a que una coordinación rnáxirna en el bortle del escalón obligaría al Cii a ocupar 
un sitio de adsorción HCP, lo que rio parece hacer espontánearriente, a juzgar por la 
ausencia de este tipo de doriiinios eri la película de 0.8 MC. Siii embargo, cuando 
el recubrimiento se aproxima a 1 MC, los átomos de Cu se ven forzados a ociipar 
posiciones cerca del escalón. El resultado de nuestro análisis a,igiere que el cobalto 
eri la terraza superior puede cambiar su registro con las capas inferiores y adoptar 
,f secuencia FCC para así adquirir iriáxiriia coordiriacióri coi. el cobre tle la terraza 
inferior. Como consecuencia de este proceso y corno los desplazariiieritos atórri,icos 
necesarios no serán homogéneos a lo largo de los escalones debido a la presericia tle 
"kinks", a la distribución aleatoria de islas de Cu y a otros defectos, la estructura de 
escalones de la superficie original no es reproducida por la película que va crecieri& y 
no puede ser recoriocida en irriágeries conio la mostrada en la figura 3.9. 
La cantidad de material eri el sustrato con estructura FCC parece auinentar.cori 
el recubrirniento de Cu hasta el mayor de los estudiados aquí (2.7 MC). Por ericiiiia, 
la limitada longitud de penetración de los electrones de LEED irtipide determinar 
con precisión la estructura del sustrato de Co. Por lo tanto, los datos presentados 
permiten establecer que al menos una rnonocapa del sustrato carnbia su registro y se 
ordena localmente según la secuencia FCC. 
Al igual que en el caso de las bicapas epitáxicas analizadas en el capitulo 2, el 
efecto se puede entender teniendo en cuenta el pequeño coste eriergktico de una falta de 
apilarniento en Co (20 erg/crii2 [Nab67]) y el cornportarriierito oscilatorio del potericial 
qiiímico de iina falta de apilarniento corno fuiicióri de la distancia a iiiia intercara con 
otro riietal [R.etl86] qiie favorece la aparición tle estos tlefectos cerca tle la iiitercarti. 
El ferióriierio se iriscribe igiialrrieiite dentro de la reestriicturacióri tle siistratos iri- 
diicida por atlsorbatos corno el caso tle las falta5 <le apilarriieiito eri Ni(ll1) proriiovitla.~ 
por la deposición de Au [Jac95], por lo que la riiayor parte de la tlisciisióri preseiitatla 
en el capitulo 2 es aplicable en este caso tarriliiéii. 
Se trata de uri ejerriplo iriás que iriiiestra cóirio las superficies tle los siistratos, eri 
general, no se coriiportari corno soportes inertes sobre los que tierieii Iiigar los procesos 
de adsorcióri o creciiriiento que se qiiiereii estudiar, sino que, por el coiitrario, participan 
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activamente en ellos y con frecuencia, sufren modificaciones que rio es posible ignorar 
y que es preciso caracterizar con precisión si se pretenden entender dichos feriórnenos. 
3.6 Conclusiones 
Se ha realizado una caracterización estructural de la superficie Co(0001) por rne- 
dio de LEED cuantitativo y STM de mucha rnayor precisión que lo que hasta 
el rnomerito se había publicado en la literatura. Esta superficie presenta uria 
relajación en la última capa de A<l,,/db = -3?~10/0 con iridicios de iiri  corripor- 
tamierito oscilatorio en capas más profundas. Las irnágenes de túnel rnuestrari 
terrazas de cientos de Angstrorns de anchura separadas por escaloiies riiorio- y 
multiatómicos. 
m Se ha analizado la estructura y morfología del crecirniento de las cuatro primeras 
monocapas de Cu sobre Co(0001). Se encuentra que éste 2 :  aproxirnadarnente 
capa a capa dentro de la sensibilidau ue AES, resultado también corifirrnado por 
!as irnágeries de STM. El crecirtiiento es pseudornórfico has.a al riierios la tercera 
capa, esto es, el Cu acomoda su parárnetro de red lateral al de Co(0001). 
Las irnágenes de STM indican que el crecimiento de Cu sobre Co(0001) se pro- 
duce por nucleación de islas de altura rnonoatórnica en las terrazas del sustrato. 
Al contrario que en el sistema inverso, Co/Cu(l l l ) ,  no se da una decoración 
preferente de los escalones. 
El cobre depositado no sigue eri ningún rnornento la secuencia de apilarriierito 
HCP del sustrato, sino que ocupa exclusivarnente el sitio de adsorción FCC y 
crece en la estructura FCC desde los prirueros estadios de la riucleacióri. Debido 
a las dos terminaciones localrnerite inequivalentes de la HCP, se desarrolla11 por 
igual las dos maclas de la estructura FCC que explican la simetría de orden 6 
observada en el patrón de difracción durante todas las etapas del crecirnierito. 
Para reciibrirnieritos superiores a 1 MC, el cobre depositatlo iridiice tina falta <le 
apilarriiento eri parte de la prirriera capa del cristal de cobalto. que se estieride a 
todo el sustrato para recribrirnieritos tle Co rriayores qiie 2 riioriocapa.5. 
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Capítulo 4 
Pb: un surfactante en el sistema 
In order to grow useful crystals it is very often necesjary tu  nake  nbinor 
additions to the growth solution in order to influence t l ~ e  yrowth in some 
desirable way. 
"The Growth of Crystals Frorn Solution", N. Cabrera arid D.A. Verrnilyea, 
edited by R.H. Dorerrius, B.W. Roberts arid D. Turnbull (Wiley, New York, 
1958) p.393. 
4.1 Introducción 
El objetivo del presente capítulo es el estudio de la influencia de la preadsorcióri d e  
P b  sobre el posterior crecimiento epitáxico de películas de Co y bicapas Cu/Co sobre 
la superficie C u ( l l l ) ,  tal coino fue anunciado en el capítulo 1. 
Se han publicado recienternerite dos estudios acerca de la rriejora de las propiedades 
inagnéticas de lieteroestructuras Co/Cu( l l l )  cuando se fabrican cori la ayuda de Ph 
corno surfactante. Así, Caiiiarero et al. han cornunicado tina exterisióii del rarigo 
de espesores de Co que presentan anisotropía inagnética perpendicular (PMA) y la 
consecucióri de uri acoplamiento AF cornpleto entre las películas de Co a través del 
espaciador de Cu [Carn96]. Por otra parte, Egellioff et al. liari ericoiitrado asiiiiisrrio 
una reducción en un factor 10 del acoplo FM entre las capas de Co sin pérdida de 
GMR, esta vez en "válvulas de espín" Co/Cu crecidas por "sputtering" sobre sustratos 
aislantes (Ege96). 
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En el terreno estructural, se ha observado la inducción por parte del Pb del cre- 
cimiento de Co en el modo capa a capa sobre Cu(ll1) [Carn96] y, previamente, la 
eliminacióri del rnaclado en una bicapa Cu/Co/Cu(lll) [Carn94]. Sin erribargo, falta- 
ba por realizar una caracterización exhaustiva estructural y rnorfológica del sistema 
que ayudara a entender tanto el origeri de las rriejoras en las propiedades magnéticas 
como el mecanismo microscópico por el que actúa el surfactante, un terna que está 
actualmente bajo debate en el área de la Física de Superficies. 
El presente capítulo comienza con un estudio del sistema de adsorción Pb/Cu(l l l )  
(sección 4.2), para pasar después a la caracterización estructural y rnorfológica del cre- 
cimiento epitáxico de películas de Co y bicapas Cu/Co sobre la superficie Cu(ll1) pre- 
cubierta de Pb (secciones 4.3 y 4.4, respectivainerite). Posteriorrnerite, eri 4.5 se estudia 
la influencia del Pb sobre la morfología del crecimiento hornoepitáxico Cu/Cu(l l l ) ,  
considerado como sistema modelo para el crecirnierito heteroepitáxico. El capítulo con- 
cluye con la discusión de los resultados obteriidos y la exposición de las coriclusiories. 
Procedimiento experimental 
La superficie Cu(ll1) fue limpiada y ordenada por medio de ciclos de boinbardeo 
iónico y calentamiento en vacío de acuerdo al procedimiento expuesto en el apéndice 
A.5.1. El procedimiento es el mismo que se erripleó en los experirneritos presentados eii 
el capítulo 2. La deposición de películas de Co y Cu se realizó igualmente de la rnisrria 
manera que en el resto del trabajo, como se relata en el apéndice A.5.2. Los ritrrios 
empleados fueron del orden de 1 MC/min y el sustrato fue rriaritenido a temperatura 
ambiente durante las evaporaciones. 
Las deposiciones de Pb fueron realizadas por medio de un evaporador por calenta- 
miento resistivo fabricado en el laboratorio para este trabajo (ver apéndice A.5.2). Se 
IMC rnás lentos que para las películas emplearon ritmos de evaporación del orden de -, 
de Co y Cu. Tras la deposicióri de las películas de Pb sobre el sustrato a teriiperatura 
ambiente, éste fue sorrietido a un caleritarnierito breve hasta unos 150°C con el fin de fa- 
vorecer el ordenarnierito superficial. En el presente trabajo se define 1 rrioriocapa de Pb 
como la cantidad de átornos por iiriidad de superficie que contiene la estriictiira corri- 
pacta ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l ) .  En ella, el Pb tiene un parámetro de red lateral u p b  = :acu 
(ver más adelante). Esto corresponde a 1 .0~10 '~a t . cm-~ ,  o, lo que es lo rnisrno, iiri 
factor ( f )2  multiplicado por la densidad atómica en Cu( l l l ) ,  1 . 8 ~ 1 0 ' ~ a t ~ c r i i - ~ .  
Al igual que en el resto del trabajo, la limpieza del sustrato y de las películas creci- 
das fue controlada por medio de espectroscopía Auger y el grado de orderiarnierito cori 
LEED y rnicroscopía túnel. Éstas fueron las técnicas de análisis superficial empleadas 
para los estudios estructurales y rnorfológicos que a continuacióri se relatan. 
La actividad surfactante del plomo en la superficie Cu( l l1 )  debe estar deterrriiria- 
da por una combinación de propiedades estructurales y electróriicas. Habida cuerita 
de la estrecha relación entre Ostas, es de esperar que una caracterización estructural 
cietallada y cuantitativa del sistema Pb/Cu( l l l )  proporcione inforrnación sobre dicha 
actividad en el crecimiento epitáxico y sobre el mecanismo atómico por el que actúa 
el surfactante. De ella se ocupa la presente sección. 
SI sisterna Pb-Cu(ll1) está caracterizado por los siguientes paránietros: 
son dos elementos in~niscibles entre sí, de acuerdo al diagrama de fases de volii- 
men [Han581 
sus energías libres de superficie son muy distintas: Ypb(111) = 0 . 5 5  [Man91]; 
^ÍCU(III)  = 1 . 9 6 5  ISkr921 
ambos elementos cristalizan en la estructura FCC con parárrietros de red muy 
distintos: apb = 4.95.A; ac, = 3.61A. 
De acuerdo con estos datos, no cabe esperar a priori un crecirnierito pseudomórfico 
de P b  sobre C u ( l l l ) ,  dada la diferencia de sus parámetros de red (el del P b  es alrededor . 
de un 37% más grande). Sin embargo, se predice un recubrirniento horriogéneo de la 
. . 
superficie Cu( l l1)  por el plomo. En efecto, el balance de energías 
favorece el recubrimiento de la superficie Cu(l l1)  por al menos una MC plana de Pb. c: 
La energía interfacial ')'pb,'c,(lll) se estima en aproximadarnerite 0 . 3 5  por cálculos de 
"teoría de medio efectivo" (EMT) [Nag95], esto es, menor que las energías de superficie 
de los dos elementos y que su diferencia. El balance energético 4.1 no dice nada acerca 
de recubrimientos superiores a 1 MC; el crecimiento puede proceder capa a capa o bien 
de forma tridirnensiorial. Tampoco se espera la forrnacióri de aleaciones de acuerdo al 
comportamiento de ruezclas volúrnicas Pb-Cu. 
Desde hace varios años es conocido que, a partir de un recubrirniento aproxiriiado 
de 0.4 MC de Pb en la superficie Cii(111), sobre el patrón tle difraccióri (1x1) de 
ésta aparecen nuevas reflexiones que forman una superestructura con simetría ( 4 ~ 4 ) ,  
lo que ha sido interpretado como la for~nación de una monocapa de P b  empaquetada 
hexagonalmente sobre el sustrato [Hnr72]. El parámetro de red de esta capa 
sería $a?, habida cuenta que clPb/acu = 1.37 está próximo a 4. La forrriación de la 
monocapa plana minimiza la energía de acuerdo al criterio ter~nodi~iá~nico (ec. 4.1) y 
lleva a una red de coincidencia con un período espacial igual a la extensión de tres 
átomos de P b  o cuatro de Cu, lo que explica la periodicidad (4x4) sobre el patróri 
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LEED de Cu( l l1) .  Sobre el modo de crecimiento de Pb por encima de la primera 
monocapa existe una controversia en la literatura [Bar79, Oca841. 
Sin embargo, hay trabajos que indican que el sistema de adsorcióii P b / C u ( l l l )  no 
es tan simple como la imagen anterior pudiera sugerir. Un estudio por STM muestra 
cómo en el primer estadio de la adsorción, algunos átomos de P b  se incorporan al 
sustrato preferentemente cerca de los escalones y, en menor medida, en el centro de 
las terrazas, mientras la mayor parte se encuentra formando un gas bidimensional 
sobre la superficie [Nag94]. El estado estable termodinámicamente es una aleación 
superjcial para recubrimientos inferiores a 0.4 MC [Nag94, deB961, corno ~iiuestran 
las imágenes de túnel tras calentar la superficie a 500 K (figura 4.la). El aumento 
de temperatura proporciona la energía de activación necesaria para que los adátornos 
del gas bidimensional de P b  se incrusten en la primera capa del sustrato, ocupando 
posiciones sustitucionales. 
25 nrn x 25 nrn 13 nrn x 1 3 n r n  
Figura 4.1: Iiuágenes de túnel correspoiidieiites a dos estadios de adsorcióii de Pb sobre 
Cu(ll1). a) Fase de aleación superficial. Se veii los átoiuos de Pb iiicrustados eii la priiriera 
capa de Cu del sustrato. El recubriiuieiito de Pb es de 0.2 MC y la superficie Iia sido caleiitada 
a 500 K para alcaiuar el estado teriuodiiiárriicaiueiite estable. b) Fase coi1 diagraiiia LEED 
(4x4) a un recubrimiento de 1 MC. Se aprecia la corrugacióii debida a la capa liexagoiial 
densamente einpaquetada de átoiuos de Pb coi1 una modulacióii superpuesta (patrón de 
'Linoiré") coi1 una periodicidad de tres átoiuos de Pb. 
Para recubrimientos superiores a 0.4 MC, la superficie se desalea y los átornos de 
Pb comienzan a formar una capa con estructura hexagonal compacta (Nag94, dei396). 
Coexisten arnbas fases en una transicióri de fase de primer orden [deB96] hasta que 
el yrcubrimiento alcanza 1 MC. Esta fase hexagonal es la que produce el patrón de 
difracción con simetría ( t x4 )  respecto al sustrato limpio [Nag94]. Puesto que sobre uri 
espacio igual a cuatro veces la distancia a próximos vecinos en Cu(ll1) se acornodwi 
tres átomos de Pb, es de esperar la formación de una red de coincidencia con un período 
de tres distancias interatómicas de Pb. Efectivamente se observa este efecto corno una 
modulación o patrón de "moiré" en las imágenes de la capa de Pb con resolución 
atómica como la de la figura 4.lb. 
En realidad, la estructura denominada (4x4) es ligeramente inconrriensurada para 
recubrimientos menores que 1 MC, corno muestran análisis de gran resolución de los 
perfiles LEED [Mue97]. En esas coridiciones, la capa de Pb tiene un parárnetro de 
red lateral mayor que el corresporidierite al Pb volúmico, mientras que al completarse 
la MC, éste cae bruscamente hasta $ del parámetro lateral de Cu(ll1). A diferencia 
del mencionado trabajo [Mue97], estudios recientes por SXRD [Carril rriuestran que la 
estructura se transforma en conrnensurada al alcanzar el recubrimiento de 1 MC. 
4.2.1 Primeros estadios del crecimiento de Pb sobre ~ ~ ( 1 1 1 )  
Espectroscopía Auger 
Con el fin de determinar el modo de crecimiento de Pb sobre Cii(111) y de estimar 
los recubrimientos de Pb, se procedió a la medida de las seiiales Auger de ambos 
elementos en función de la cantidad de Pb depositada. Se eligieron las transiciones 
de baja energía Pb9deV y CuGleV para maximizar la señal procedente de la tegiÓri 
superficial. En la figura 4.2 se representa la evolución de la amplitud pico a pico.he las 
mencionadas transiciones en función del tiempo de evaporación de Pb. El eje de abcisas 
es, por tanto, proporcional a la cantidad de material depositado. Las arriplitudes están 
normalizadas al valor inicial de la trarisición CuGle". 
Se observa en la figura 4.2 cómo, al comienzo de la deposición, existe una de- 
pendencia lineal de ambas señales con el tiempo de evaporacióri. Es decir, tarito la 
atenuación de la señal del sustrato corno el aumento de la del adsorbato procederi de 
forma proporcional al tiertipo. Este corriportarriierito se explica por la iricorporacióri 
de Pb a la superficie Cu(l l l ) ,  primeramente al gas bidirnensiorial <le adátorrios y, a 
partir de 0.2 MC, a la estructura (4x4), de acuerdo a la iriterpretacióri de Nagl et al. 
En este experimento de deposición a ternperatura ambiente, la fracción de átorrios de 
Pb aleados en la prirnera capa del siistrato es muy pequeña. Por lo tarito, la prirnera 
rnonocapa de Pb cubre homogéneamerite la superficie Cu(ll1) desde el punto de vista 
de Auger. Esto es lo esperado a partir de la relación entre las energías de superficie e 
intercara (ec. 4.1). 
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Figura 4.2: Evolución de las señales Auger de baja energía Pb(94 eV) y Cu(61 eV) coi1 el 
tiempo de evaporación de Pb (eje de abcisas inferior) y la cantidad de Pb depositado (eje 
superior) sobre Cu(ll1). 
La región lineal de las curvas representadas se extiende hasta un tiernpo de eva- 
poración aproximadamente igual a 7 min, lo que determina un recubrimiento igual a 
1 MC, como muestra la escala en la parte superior de la figura. Con la deposición pues, 
de la primera MC de Pb, la señal del sustrato ha decaído hasta cerca de un 40% de su 
valor inicial. A partir de este factor de atenuación = 0.4, mediante la relación 
se puede calcular A," el recorrido libre rnedio en rnonocapas de los electrories tle 
61 eV de energía cinética a través de una MC de Pb. Utilizando cos 0 Ñ 0.8 para 
un analizador RFA se obtiene A," x 1.4 ;MC ó 3.4 A. Se trata de uri valor rnuy 
razonable teriierido eri cuenta que esta energía se encuentra en el raiigo eri el que los 
recorridos libres medios de electrones eri sólidos alcanzan sus valores rníriirnos y valer1 
entre 1 y 3 MC (Sea791. 
Cuandoel recubrimiento supera 1 MC, se observa una e~~olucióri mucho más suave 
. .  . , de las señales AES con el tiein$ de evaporación: k1 decaimiénto de la señal del sustíato 
y el aumento de la del .depósito proceden de forma máslbrita comparado con sus 
comportamientos iniciales. Este'hecho permite excluir el creci!riiento de más capas de ' ' 
P b  planas bor.encima de la primera. En efecto, la formación de una segunda MC'de 
P b  sobre la 1leva;ía; fi-r ejemplo, a una at'enuación de la señal de Cu h&ta , . 
un valor de - 0.1.6 (=0.40x0.40). En lugar.de esto; la Señal ~ u g e r  Cu6le" decaé. taii' 
sólo hasta apioximadarn&nte 0.36 po; la deposición de la seyinda rnonocapa de Pb:." 
Se observa el mismo fenómeno para ;ecubrimientos superiorbs, así corno el análogo 
- .  . .  
en el crecimiento de'la señal de Pb. Por lo. tintÓ; co~icl~i, 'nos que Sobre la prirnera ' 
monocapa que cubre homogéneamente el sustrato comienza el crecirriiehto de P b  en iiri  . 
modo fuertemente tridimeniiond, esto es, se forrnin isl&'de múltiples alturas'atór~iicas 
. . . , 
mlJy separadas entre sí, que cubren muy irieficazmeite a la prirnera monocapa: ~ s t o  
explica el lento aumento de la señal AES del Pb y el lento decrecimiento de la ,del 
sustrato a partir de ese momento. Este modo de crecimiento (una o varias capas 
plz?as seguidas de islas' 3D) se denomina en la literatura . . "Stranski-Krastanov". Se 
propuso hace algur:.?: 3 0 s  para este misrno sisterna, 'Pb/C>(lll) ,  ta~ribiéri sobre l a .  
base de medidas de espectroscopía Auger [Oca84]. Sin embargo, existe eri la literatura 
otro trabajo que, utilizando la misma técnicáexperimentd, propone un crecimiento de 
tipo capa a capa (o "Rank-van der Merwe") a temperatura arribieiite [Bar79]. Corrio 
se ha expuesto anteriormente, los datos de-este trabajo apuntan sin ambigüedad a 
un crecimiento ~ t r a n s k i - ~ r a s t k o v .  No obstante, con el objeto de contrastar esta 
conclusión por medio de una técnica independiente, se decidió estudiar el crecirnierito 
de P b  sobre Cu( l l1)  -por medio del STM y aprovechar su carácter local para obtener ,+ 
en el espacio real una confirmación del rqnálisis de AES. Los resultados se muestran a !: 
continuación. 
STM 
La imagen mostrada en la figura 4:3a corresponde a una superficie Cu( l l1)  sobre 
la que se ha depositado una cantidad de P b  ligeramente superior a 1 MC, de acuerdo 
al valor del cocierite entre las señales Aiiger de P b  y Cu. ~ e b i d o  a la lerita'evoliició~i de 
las señales Auger por encirna deuiia MC (ver figura 4.2) resulta difícil precisar la cari- 
tidad exacta de rriaterial evaporado. El diagrama &difracción LEED que ofrece esta 
superficie muestra la superestructura 4 x 4  perfectarnlite definida: La iriiageri en coes- 
tión es de gS&i escala (3000 A de'ládo), por lo que no es posible resolver la estructura 
atómica en ella. Sin erniargo, en imágenes de menor tamaño y ~ i i a ~ o ~  arripfificacióri se 
puede observar eri la totalidad de &.S terrazas la corrugación atóinica debida a la'capa 
de Pb asentada sobre la superficie Cu(l.ll), como muestra la irriageri 4 . 3 ~ ) .  
En la imagen principal se observan las terrazas del sustrato, de cientos de Arigs- 
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Figura 4.4: Modelo de la siiper6cie ( 4 ~ 4 ) P b / ~ u ( l l l )  coii.la celda unidad vista desde ar+a. 
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que por la simetría del cristal se reducen a 9 familias de reflexiones inequivalerites: 5 sor1 
de orden entero (lo),  (Ol), (ll), (20) y (02), mientras que las restantes 4 corresponden 
a los órdenes fraccionarios (;,O), (O,;), (;,$) y (O,;). A pesar de que las intensidades 
de varias reflexiones se pudieron medir hasta 400 eV, sólo se compararon con los 
cálculos hasta una energía máxima de 350 eV. El rango total de energía no degenerado 
(sollpamiento de las bases dz datos experimental y teórica) asciende a 1850 eV. 
Para los átomos de Cu se calcularon amplitudes térmicas de vibración correspon- 
dientes a su temperatura de Debye de volumen (343 K) ,  rnientras que para los de Pb 
en la superficie se determinó una temperatura de Debye de 110 K. La atenuación de los 
haces electrónicos se sirnuló por medio de una parte imaginaria del potencial interno 
Voi = 5.0 eV, rnientras que la parte real fue variada en el transcurso del ajuste. La 
bondad de éste se cuantificó por medio del factor de Pendry y los márgenes de error a 
partir de su varianza según el procedimiento descrito en el apéndice A.2.2. 
El análisis se realizó de una forma iterativa empleando varias estructuras de refe- 
rencia para el método TLEED. En un primer paso, la referencia consistió eri capas 
planas. La línea recta de la figura 4.4 representa un plano de reflexión del sustrato 
limpio; si la estructura es conrnensurada, también debe ser un plano de simetría de la 
(4x4). Esto conduce a 4 átornos de Pb  inequivalentes: uno de ellos ocupa la posicióri 
"cima" sobre un átomo de Cu, otro está cerca de una posición "puente" entre dos de 
Cu y los dos restantes se sitúan en los sitios de adsorción terriaria FCC y HCP. Corrio 
se indica en el panel inferior de la figura 4.4, se pueden aplicar argurneritos sirnilares 
para las capas de Cu, lo que lleva a 5 átomos inequivalentes por cada capa. Cada 
uno de estos átonios está diferenternente coordinado con los átornos de Pb, o bien 
corresponde a sitios de adátornos distintos corno se muestra en la fignra 4.4. 
Al permitir desplazamientos en vertical de los diferentes áto~nos de Pb y Cu tierieri 
lugar dos fenómenos. En primer lugar, si sólo se permiten relajaciones hasta la segun- 
da  capa de Cu, los desplazamientos en ésta última son demasiado grandes para asurnir 
que en la tercera haya desaparecido la reconstrucción, pues se espera que sil arnpli- 
tud tienda a cero rápidamente con la profundidad. En segundo lugar, al ser grandes 
los desplazarnientos, se puede sobrepasar el rango de validez de TLEED. Por ello, se 
permitió también la relajación de la tercera capa de Cu y se cornerizó iin nuevo proce- 
so TLEED en el que se ernpleó como estructura de referencia la obtenida al final del 
primer paso. Este procedimiento se repitió haita cuatro veces liasta alcanzar la coiiver- 
gencia. Finalmente, la estructura resultante fue confirmada por iiri  cálculo dinámico 
convencional. Eri cada paso de TLEED se utilizó un algoritmo de búsqueda basado eii 
un recocido simulado frlistrado [Ktk97], rriuy similar al empleado eri el caso de rnezclas 
de dominios que se describe brevemente en el apéndice A.2.2. Los 5 parárnetros por 
capa de Cu más los 4 de la capa de Pb  hacen un total de 19 parárrietros estructurales, a 
los que hay que añadir las primeras tres distancias interplanares pro~nedio. El número 
total de parárnetros ajustados está rnuy por debajo del rnáxiirio dediicido a partir de 
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la estimación conservadora A.17. Se verificó la posibilidad de una aleación Pb/Cu por 
medio de LEED tensorial químico [Do193], con resultado negativo. Esto quiere decir 
que las capas están compuestas por Pb o Cu puros, dentro de un margen de error del 
10%. Éste es relativamente pequeño debido a la gran diferencia eritre los factores de 
dispersión de ambos elementos. 
El ajuste viene caracterizado gor un valor del factor de Pendiy de 0.17 y se puede 
apreciar visualmente el grado de concordancia entre las curvas teóricas y experimen- 
tales en la figura 4.5. 
Modelo estructural  
La figura 4.6 muestra esquemáticamente una visión general del modelo de mejor 
a j u ~ t e  al que lleva el proceso de análisis estructural por TLEED. Se indican las distan- 
cias interplanares promedio y la amplitud de la corrugacióri (distancia eritre el átomo 
más alto y el más bajo) de cada una de las capas. Con el fin de mejorar la visibilidad 
de l? fiqira, las distancias interplanares han sido considerablemente exageradas en el 
dibujo. 
La separación entre la capa de Pb y la prirnera de Cu d12=2.44A está próxima 
a la esperada para un modelo de esferas duras (2.47A), mientras que las distancias 
interplanares promedio de las capas de cobre &,=2.24A y dM=2.16A son mayores que 
la distancia interplanar volúmica dc,(lll)=2.09 A. Esto se debe a la gran corrugacióri 
dentro de las capas, especialmente la prirnera del sustrato. La amplitud de la corru- 
gación decae hacia el interior del cristal. Habiendo disrriiriuido a razón de 0.08 A por 
capa hasta la tercera, es razonable asumir que en la cuarta, la corrugacióri de 0.10 A 
de la anterior haya desaparecido rnerisurablernerite. Concluirrios pues, que la iriter- 
cara entre la capa adsorbida de Pb y el cristal de Cu consta de tres capas de cobre 
considerablemente reconstruidas. 
Para obtener una más detallada caracterización de esta intercara, en la figura 4.7 
se muestra un corte vertical de la celda unidad a través del plano de simetría señalado 
en la figura 4.4. Se muestran los átomos intersectados por el plano o adyacentes a él. 
La numeración de los átomos de Cu es la misma que en la figura 4.4, mientras que 
para los de Pb se ha seguido la siguiente: los que ocupan las posiciones terriarias FCC 
y HCP son los 1 y 2, mientras que las posiciones puente y cinia reciben los ~ihirieros 3 
y 4, respectivamente. Los desplazamientos de los átomos respecto al centro de masas 
de la capa a la que pertenecen se indican en la tabla 4.1, junto con sus ~riárgeiies de 
error. 
Discusión 
Los resultados del análisis estructural de la superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  se pueden 
resumir del siguiente modo. La superficie Cu(ll1) está recubierta por una capa de 
Figura 4.5: Comparación entre las curvas I-V de LEED experiineiitales y las calciiladas 
para el modelo de inejor ajuste en la estructura (4~4)Pb /Cu( l l l ) .  Se iuuestran las corres- 
pondientes a varias reflexioiies, de órdeiies enteros y fraccionarios. El inodelo se representa 
esqueináticanerite eii las figuras 4.6 y 4.7 y sus paráinetros se iridicaii en la tabla 4.1. 
Figura 4.6: Vista lateral esquemática del iuodelo estriictural de la superficie 
(4~4)Pb/Cu( l l l ) .  Se indican las distaiicias iiiterplaiiares proiuedio y las aiuplitudes de 
corrugación en cada capa. 
Figura 4.7: Vista lateral del inodelo de la superficie (4~4)Pb /Cu( l l l )  a través del plano 
señalado en la figura 4.4 con iiuineracióii de los átoruos. 
átomos de P b  con una estructura compacta cuasihexagorial que muestra una coriside- 
rable modulación vertical (0.20 A de amplitud). A su vez, ésta causa una importante 
corrugación en vertical de las priineras capas del sustrato; esta ainplitiid es mayor qiie 
la del P b  (0.26 A en la primera capa de Cu) y decae hacia el interior del cristal, siendo 
todavía perceptible en la tercera capa. 
La reconstrucción está caracterizada por un efecto de "corrugacióri inversa": los 
átomos de P b  que ocupan posiciones cima (directamente sobre la vertical de un átorrio 
de la primera capa del sustrato) son los que aparecen más hundidos dentro del sustrato. 
Este comportamiento está en contradicción con la aplicación simple de un modelo de 
Tabla 4.1: Desplazamientos de los átoinos respecto al proiriedio de la capa a la que perteiie- 
cen. La iiuiueración de los átoinos de Cu es la de las figuras 4.4 y 4.7. Los valores positivos 
y negativos indican desplazamientos hacia dentro y hacia fuera del cristal, respectivairieiite. 
Capa P b  
1% Capa Cu 
2% Capa Cu 
3% Capa Cu 
error 
(A) 
10.02 
f0 .02  
10 .03  
f0 .05  
Desplazarnieiito (A) vertical átorrio n 
1 2 3 4 5 
-0.04 
+0.02 
f0.10 
f 0.00 
-0.06 
-0.12 
+0.03 
+0.01 
h0.00 
+0.02 
-0.02 
+0.05 
+0.14 
f O . O O  
-0.08 
f 0.00 
- 
+0.12 
+0.02 
-0.04 
esferas duras, que predice para ese caso una mayor distancia entre el átomo adsorbido 
y el plano superficial que en el caso de adsorcióri en una posicióri valle con coordina- 
ción ternaria. Existe, sin embargo, un argumento irituitivo propuesto para el sistema 
Ag/Cu(lll) en base a cálculos EMT [Foi93], que ayuda a entender el feriórnerio, corno 
se expone a continuación. 
El átomo en posición cima está ciertamente rnás alejado del Cu sobre el que reside 
q - ~ e  lo que corresponde a la mínima distancia posible en una posición valle. Por ello su 
enlace con él se debilita, lo que implica un coste energético. Con el objeto de rebajar 
esa energía, el sistema reacciona acortando las distancias con los siguientes Cu vecinos 
del Pb en cuestión, que son los seis que rodean al átorno de Cu debajo del Pb. Esto 
se puede conseguir eficazmente si este átomo de Cu se hunde en el sustrato. Corno 
se muestra en la figura 4.7, la reconstrucción tiene un cierto aspecto de "onda de 
corrugación", que hace incrustarse parcialmente al átomo de Pb cirria en la hondonada 
causada por los átomos de Cu. De esta manera, el átorno de plomo rnaritierie su 
coordinacióri con sus seis vecinos coplanares, a la vez que se acerca a sus seis segundos 
vecinos de Cu. Esto representa una situación mucho más favorable energéticarnente 
que la permanencia del átomo de Pb en la posición cima elevado respecto a todos los 
demás, lo que le haría perder mucha coordinación. 
Los átornos de Cu que forman los huecos ternarios FCC y HCP (1 y 3 en las 
figuras 4.4 y 4.7) están a la misma altura, mientras que el átomo de Pb que ocupa esas 
posiciones se encuentra 0.04 A más lejos del sustrato en el caso FCC que en el HCP; es 
una cantidad pequeña, corno lo son también los 0.06 A correspondientes a los átornos en 
posiciones "puente". Puesto que sólo hay iina posición cima por celda unidad, es claro 
que debe corresponder al átorno que se ve más profundo en las imágenes STM corno la 
de la figura 4.lb, confirmando así la asignación hecha por Nagl et al. en base a cálculos 
EMT [Nag96]. La diferencia de alturas en la capa de Pb proporcioriada por el análisis 
de los datos de LEED (0.20 A) es mayor que la encontrada por STM en el presente 
trabajo y en el de Nagl et al., así como la estimación por EMT (0.07 A) [Nag96]. El 
resultado de STM no se puede considerar una discrepancia seria, pues es bien conocida 
la influencia de los efectos electrónicos en las alturas medidas con STM. Los resultados 
de EMT para las capas de Cu están en razonable acuerdo con los encontrados por 
LEED, si bien este acuerdo puede ser en parte fortuito dado el carácter seriiieinpírico 
del método (Fei941. 
La importante reconstrucción de la siiperficie de Cii(111) iridiicitla por la presericia 
de la capa de Pb puede considerarse corno uri ejemplo más de reestriictiiracióri de 
sustratos inducida por adsorbatos. Corno ya se seiialó en los capítulos 2 y 3, catla 
vez existen más ejemplos que indican que este cornportarniento es riiás la regla general 
que la excepción. Así pues, los puntos de vista que consideran las superficies coirio 
soportes inertes sobre los que tienen lugar configuraciones estructurales y electróriicas 
y procesos, bien de crecimiento o de otro tipo, debidos únicamente a los adsorbatos 
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están demostrando ser inadecuados eri un núrnero cada vez rnayor de ocasiones. 
La gran reestructuración del sustrato y, en particular, el efecto de corrugacióri in- 
versa ponen de manifiesto también las limitaciones de algunos rnodelos de adsorcióri 
y crecimiento epitáxico einpleados habitualmente. Uno de los más clásicos es el de 
Frenkel-Kontorowa, que considera iriteracciories elásticas entre los átornos del adsor- 
bato y simula la influencia del sustrato por rnedio de un potencial corrugado. Es 
evidente que este modelo no puede reproducir los efectos observados en Pb/Cu(l l l ) ,  
pues supone que el adsorbato no influye en absoluto sobre el sustrato. A pesar de 
que es concebible que los menores valores de las constantes elásticas de Pb respecto a 
las de Cu pudieran justificar el modelo, el resultado del análisis estructural derriues- 
tra que no es así. Efectos sirnilares han sido propuestos para los sistemas epitáxicos 
Ag/Cu(ll l)  [Mot92] y Ag/Ru(0001) [Hwa95], por lo que pueden tener cierta genera- 
lidad e implicaciones sobre la actividad surfactante de algurios adsorbatos. 
La influencia de la estructura de la reconstrucción (4x4) Pb / Cii(111) sobre el 
efecto surfactante de esta superficie será discutida más adelante (apartado 4.5.3). La 
siguiente sección se ocupa de la descripción de dicho efecto en el caso de la heteroepi- 
taxia. 
l 
. . 
4.3 Crecimiento de Co sobre ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  
Cornienza en esta sección el estudio del crecimiento de peliciilas de Co sobre la 
superficie Cu(ll1) precubierta por Pb. Corno se sefialó ariteriorrnente, se analiza el 
crecimiento sobre la estructura ordenada (4~4)Pb /Cu( l l l ) .  
El primer proceso que será estudiado es el comportamiento de los átomos de Pb 
de la rnonocapa que recubre hornogénearnente al sustrato cuando sobre éste se depo- 
sitan películas de Co. Se ha observado la difusión del surfactante hacia la superficie 
de las películas [Cam94, Cam96, Ege961, por lo que el objetivo del próxirrio apartado 
es caracterizar y cuantificar el fe~iórneno. Debido a que también se tratará rnás ade- 
lante (sección 4.5) la influencia del Pb en la homoepitaxia, se incluyen, en paralelo, 
resultados sobre l a  segregacióri de Pb a través de películas de Cu depositadas sobre 
(4x4) Pb / Cu(ll1).  
4.3.1 Segregación superficial de Pb 
La eficaz segregación de un material hacia la superficie de las películas que van cre- 
ciendo es uria condición necesaria para una bueria actuacióri de éste corno surfactarite. 
Debe suceder así para curnplir dos finalidades: 
mantener en superficie una conceritración suficiente de surfactarite que perrriita 
su acción coritiniiada y no sea necesario uri aporte repetido [le material. 
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no deteriorar la calidad de las películas por la inclusión eri ellas de átomos de 
surfactante. 
A continuación se exponen los resultados acerca de segregación de Pb obtenidos 
por medio de AES, LEED y STM. 
AES 
En la figura 4.8 se muestran superpuestos dos espectros Auger en la región de 
pequeñas energías cinéticas (de 35 a 120 eV), en la que la sensibilidad superficial es 
máxima. El primer espectro (línea más oscura) corresponde a la superficie Cu(l l1)  
recubierta por 1 MC de Pb. Se pueden apreciar las trarisiciories Auger de ambos 
elementos: Cu (61 eV) y Pb (94 eV). La relación entre las amplitudes pico a pico de 
ambas señales indica un recubrimiento de aproximadamente 1 MC, de acuerdo a la 
gráfica de evolución de señales Auger (figura 4.2). 
A continuación se procedió a la deposición de una película islativamente gruesa de 
Co (7 MC) sobre la superficie anterior. Li espectro Auger medido sobre la super:icie 
de esta película se representa en la figura 4.8 con el trazo más claro. Se aprecia cómo la 
películade Co ha eliminado por completo laseñal procedente del sustrato de Cu, puesto 
que no se ve ninguna emisión a 51 eV. En su lugar, aparece a 34 eV la seíial Auger 
del cobalto, con una amplitud muy parecida a la CuGLeV antes de la deposició~i de Co 
(la sensibilidad relativa de ambas transiciones es muy próxima a la unidad [Fig95b]). 
Esto indica que la película de Co ha recubierto por co~npleto el siistrato y su espesor es 
suficiente para hacer desaparecer la señal Auger de baja energía de éste. Sin embargo, 
se aprecia claramente en la figura 4.8 cómo la señal del Pb apenas ha variado en 
amplitud. Por lo tanto, las transiciones Auger de baja energía indican claramente 
que el Pb flota sobre la película de Co mientras ésta recubre el sustrato Cu(ll1).  Este 
comportamiento es el esperado de acuerdo a la termodinámica, pues la energía libre de 
superficie de Pb ( 0 . 5 s  [Mangl]) es menor que la de Co (^fco(oooi) = 2 . 7 4 6  [Skr92]). 
En el caso de la deposición de películas de Cu sobre (4x4) Pb / Cu(ll1) se observa 
en los espectros Auger la misma relación de las arriplitudes de las transiciones de Pb 
y Cu, de lo que se deduce, tanibié~i en este caso, la eficaz difusión de Pb hacia la 
superficie, de nuevo de acuerdo a la rriiriirnización de la energía siiperficial. 
LEED 
La observación del patrón de clifraccióri LEED proporcioria rriá.5 inforrriacióri sobre 
los procesos de difusión y orde~iacióri del Pb durante el crecirnierito de películas de Co 
sobre ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l ) .  En la figura 4.9 se muestra en a) el patrón de difraccióri de la 
superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l i l )  y en b) el de una película de 7 MC de Co depositada sobre 
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Figura 4.8: Espectros Auger de baja energía correspoiidientes a la superficie 
( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  (linea oscura) y a una película de 7 MC de Co depositada sobre la aiiterior 
(linea más clara). Ambos espectros fueron medidos en idénticas condicioiies experiineiita- 
les (corriente de electroiies, energía de excitacióri, inodulacióri, gaiiaricia del amplificador 
"lock-in"). 
ella. Los dos patrones se han registrado a la misma energía cinética de los electrories 
(135 eV), por lo que su comparación es inmediata. 
Se pueden apreciar en la figura 4.9b las reHexiones (10) y ( O l ) ,  así corno las (:O), 
(O!) y algurias otras de orden frarcionario. Se reconoce clararrierite, por tanto, que se 
t rata  de una reconstrucción (4x4) del rnisrno tipo que la que produce el P b  sobre la 
superficie Cu(l l1) .  Se aprecia una disrriinucióri de la relación entre la intensidad en los 
rnáximos de difracción y eri el fondo difuso; además, la anchura de ellos ha  aurnentado 
respecto a la superficie de partida. Arribas observaciories indican una degradación del 
ordenamiento superficial asociada al crecimiento de la película de cobalto. Presumi- 
blemente debido a la formación de islas, corno veremos más adelante, el tamaño de las 
zonas ordenadas ha disminuido. En cualquier caso, la simetría (4x4) del patrón de 
Figura 4.9: Patrones LEED correspondieiites a las superficies de (4~4)Pb/Cu(l l l )  (a) y de 
una película de 7 MC de Co crecida sobre la anterior (b). Aiubos liaii sido registrados a una 
energía cinética de los electrones igual a 135 eV. 
difracción está fuera de duda. En el caso del crecimiento hornoepitáxico con surfac- 
tante, el patrón LEED observado tras la deposición es en la práctica indistinguible del 
de la superficie original, lo que indica que el Pb mantiene sobre las películas de Cu la 
misma estructura que forma sobre el sustrato Cu(ll1). 
Una conclusión importante que se puede extraer de la forrna del patrón LEED 
de la figura 4.9b se refiere a la estructura que forrna el IJb sobre la superficie de Co. 
El hecho de que el diagrama de difracción sea tan similar al de Pb/Cu(l l l )  indica 
que ambas estructuras no pueden ser muy distintas en primera aproximacióri. Por 
lo tanto, esperarnos una disposición de los átomos de Pb sobre las capas de Co del 
mismo tipo que sobre Cu( l l l ) ,  esto es, una capa hexagonal compacta de átomos de Pb, 
probablemente con una gran corrugación en la dirección vertical, pues el parámetro 
de red lateral del Co es un 1.9% menor que el del Cu. Por ello, la capa de Pb en una 
estructura (4x4) está más comprimida sobre el cobalto que sobre el cobre. 
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STM 
Finalmente, existe también evidencia por rnicroscopía túnel del proceso de segre- 
gación superficial del plomo procedente de la capa ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( i l l )  a través de las 
películas de Co y Cu depositadas sobre ella. En la figura 4.10a se muestra la superficie 
de una película de 2.7 MC de Co depositada sobre ( 4 ~ 4 ) P b , ' C u ( l l l ) .  
Figura 4.10: Imágenes de STM que muestran la capa de átomos de Pb forrnando la es- 
tructura (4x4) sobre películas de a) 2.7 MC de Co y b) 0.6 MC de Cu depositadas sobre 
(4~4)Pb/Cu( l l l ) .  Las imágenes lian sido sometidas a uii filtrado de paso alto de frecuencias 
espaciales con el fin de mostrar el inisino contraste eri terrazas a distintos niveles. 
En esta i~nageri con resolución ató~riica se puede apreciar la corriigación debida a 
los átomos de Pb. El paráinetro de red lateral coincide, dentro del rnargen de error en 
la medida, con el esperada, esto es, una tercera parte mayor que la separación entre 
los átomos de Co. 
En la figura 4.10b se ilustra el efecto de la segregación del P b  tarnbién en el caso 
de la hornoepitaxia. La irnagen corresporide a una deposición de 0.6 MC de Cu sobre 
la superficie Cu(l l1)  precubierta con 1 MC de P b  en la estructura (4x4) y se puede 
ver cómo la reconstrucción de la superficie está presente tanto en el sustrato original 
corno en las islas de altura rnorioatómica que cubren el 60% de la superficie. No se 
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aprecia ninguna diferencia en la superestructura sobre ambos niveles y se observa el 
patrón de "moiré" debido a la formación de la red de coincidencia en ambos casos. 
4.3.2 Morfología 
En este apartado se estudia por medio de STM la ~riorfología de las películas 
de Co depositadas sobre la superficie (4~4)Pb/Cu( l l l ) .  Este aspecto es afectado 
drásticamente por el surfactante. Se trata de un resultado muy importante, pues es 
conocida la dependencia de las propiedades magnéticas de las películas de su estructura 
en la escala mesoscópica. 
Comienza el análisis con recubrimientos de Co pequeños, con el fin de estudiar los 
procesos de nucleación que tienen lugar durante la deposición de este material sobre 
la capa de surfactante. 
Figura 4.11: a) Iiuageii STM de 0.3 MC de Co depositadas sobr- (4~4)Pb/Cu(l l l ) .  Su 
exteiisióii lateral es 500 A. b) Perfil topográfico a lo largo de la línea dibujada sobre la 
iiuageri a). Se aprecia11 en él islas de alturas iuoiie y biatótuica. 
Pr imeros  estadios: nucleación 
En la figura 4.11 se muestra una imagen de STM representativa de un depósito de 
0.3 ML de Co sobre (4x)Pb/Cu(ll l) .  Se aprecian en ella los siguientes aspectos: 
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No tiene lugar una decoración preferente de los escalones del sustrato. 
No se observa un efecto de ataque del sustrato que se manifieste, por ejemplo, 
en la formación de islas de vacantes, como sucede durante la deposición de Co 
sobre la superficie limpia Cu(ll1) [Fig94a]. 
m Se observa la formación de islas sobre las terrazas del sustrato. Se produce la 
coexistencia de islas de una y de dos alturas atómicas, como muestra el perfil 
(figura 4.11b). 
El número de islas sobre las terrazas ha aumentado en un orden de ncaynitud 
respecto al caso sin surfactante. Eri la irnageri de la figura 4.11 la densidad de 
islas vale 5 ~ 1 0 ~ ~ c r n - ~ .  
Estas observaciones están en claro contraste con las correspondientes a la deposi- 
ción de Co sobre la superficie Cu(ll1) desprovista de surfactante. En ese caso (ver 
iigüra 2.1), se ha observado una decoración de los escalones del sustrato prácticamente 
completa y por ambos lados, por una mezcla de regiones terminadas eri Cu y Co, iri- 
cluso para recubrimientos muy inferiores a 1 MC [Fig94a, Fig95bl. El hecho de que las 
islas de Co sobre Cu(ll1) sean siempre de altura biatómica ha sido propuesto corno la 
razón por la que la decoración se produce a ambos lados del escalón [Fig95b]. Es de 
destacar también la ausencia del "ataque" superficial que se observa cuando se crece 
sin surfactante [Fig94a]. No se ven en el sustrato las características islas de vacantes 
de profundidad monoatómica y situadas preferentemente cerca de la parte superior : 
de los escalones [Fig94a, Spe981. De ellas procede presumiblernente parte del Cu que .: 
se encuentra en la capa externa de las películas de cobalto de espesores pequeños !-' 
(capítulo 2) y en el material que decora los escalones [Fig95a, Spe981. . . ,- 
Las islas nucleadas sobre las terrazas también presentan grandes diferencias res- 
pecto al crecimiento sin surfactante. Hay que recordar que en ese caso se desarrollan 
islas de altura biatórnica y de formas triangulares bien defini'das. En el caso del cre- 
cimiento de Co sobre la estructura ( 4 ~ 4 ) / P b / C u ( l l l )  se observa la coexistericia de 
islas de una y dos alturas atómicas, en proporciones prácticamente iguales. La5 for- 
mas de las islas son compactas, lo que indica que, también eri presericia de la capa de 
Pb, la movilidad a lo largo de los escalones es suficiente para qiie los átornos de Co 
que establecer1 contacto con las islas ya formadas encuentren las posiciones de mayor 
coordiriación que llevan a la compacidad en las forrnas de lac islas. En este aspecto, 
la acción surfactante del Pb se diferencia de la de otros elerneritos como el Sb eri el 
crecimiento homoepitáxico sobre Ag(ll l) ,  en el que se observa la formación de islas 
de forma ramificada o dendrítica [Vri94]. El hecho de que las islas de Co tengan una 
menor tendencia a adoptar formas triangulares que en el caso sin surfactante y, por 
el contrario, sean más bien redondeadas o hexagoriales, indica que las movilidades a 
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lo largo de los dos tipos de escalones compactos que forman los bordes de las islas 
no son significativamente distintas y que no debe haber limitaciones cinéticas al cru- 
ce de "kinks". Una diferencia entre las barreras de difusión en ambas orientaciones 
ha sido propuesta para explicar el predominio de las forma< triangulares frente a las 
hexagonales en los sistemar 'Jo/Cu(l l l )  [Fig95b] y P t / P t ( l l l )  [Mch93]. 
iomparando la densidad de islas (número de ellas por u n i d ~ d  de superficie) con 
el caso sin surfactante, se ve que ha aumentado en un orden de magnitud. Para la 
comparación se han tomado los resultados de experimentos de deposición realizados 
en condiciones similares: ritmos del orden de 1 MC/rnin y temperatura del sustrato 
igual a temperatura ambiente. En ausencia de surfactante, la densidad de islas sobre 
las terrazas oscila entre 2 y 4 ~ 1 0 " c 1 n - ~  [Fig95b]. 
Esto indica que la movilidadde los adátornos de Co sobre las terrazas ha disminuido 
respecto al caso sin Pb, lo que proporciona una primera información sobre el modo de 
actuación del surfactante. 
Figura 4.12: Iruágeries de STM de 0.8 MC y 1.3 MC de Co sobre Pb/Cu(lll).  Los taiuaíios 
soii 250 A y 180 A de lado, respectivaiuente. Sigue liabierido coexistericia de islas de 1 y 2 
alturas atómicacl; el primer nivel se va completando segúii aumenta el recubcimieiito. 
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Recubrirnientos intermedios 
En la figura 4.12 se muestran dos imágenes de STM correspondientes a recubri- 
mientos crecientes As cobalto, 0.8 y 1.3 MC, respectivamente. Se observa en ellas 
cómo, en este rango de recubrimientos inferiores a 1.5 MC, se mantiene la coexistencia 
de islas de 1 y de 2 MC de altura. Sin embargo, se aprecia cómo el nivel correspon- 
diente a una altura monoatómica sobre el sustrato ocupa una fracción creciente de 
superficie y se produce la coalescencia de ese nivel según se aproxima el recubri~riieiito 
al límite de 1.5 MC. Esto implica que, debido a la coexistencia en cantidades com- 
parables de islas de los dos tipos de alturas, la rugosidad de la superficie alcanza u11 
máximo cuando la cantidad total de material depositado está en torno a 1 MC, esto 
es, para recubrimientos del orden de los representados en la figura 4.12. Esta es una 
característica claramente diferente de lo que sucede en el crecirniento capa a capa por 
nucleación estrictamente bidirnensional, en cuyo caso se tiene un mínimo en la rugo- 
sidad al completarse una MC. Este resultado obtenido por rnicroscopía túnel está en 
perfecto aciicrdo con la evolución de la señal MEED durante el crecirniento de Co sobre 
Pb /Cu( l l l )  [Carn96] (ver figurd A.3). La intensidad MEED decae monótonamente al 
. . 
comienzo de la deposici6n hasta alcanzar un primer irií~iirno para uria MC. 
Recubrirnientos mayores 
1; 
La figura 4.13 muestra dos imágenes de STM de películas de Co de espesores 1.6 
y 2.7 MC, respectivamente, crecidas sobre ( 4 ~ 4 ) / P b / C u ( l l l ) .  Se puede apreciar a 
simple vista una gran similitud entre ambas imágenes. En cada una de ellas se observan 
islas de una altura correspondiente a una capa atómica sobre el nivel inrriediatarnente 
inferior. Un aspecto importante es que predorninan estos dos últimos niveles atórriicos 
frente a todos los demás. Se ha representado al lado de cada irnagen un histograrna que 
muestra la fracción de área al descubierto en cada nivel atómico. Se ha determinado la 
extensión de las áreas expuestas mediante un algoritmo que cuenta el número de pixels 
de la imagen cuyas alturas están por debajo de un cierto nivel umbral, al mismo tiempo 
que muestra gráficarnente su distribución en la irnagen. De esta manera, se procede a 
ajustar el valor umbral hasta que se observa cómo desaparece el nivel deseado. En ese 
momento se registra el valor del área ocupada. 
El resultado de este análisis, representado gráficarnente en los histograrnas, confir- 
ma la observación preliminar. La morfología de ambas películas es iriuy sirriilar, pues 
sólo hay una contribución significativa de dos niveles atómicos. Sin embargo, los recii- 
brimientos de Co de ambas imágenes difieren entre sí en una morlocapa. Por lo tanto, 
se puede concluir que la morfología de la película de Co se ha replicado a sí iiiisriia 
cuando el recubrirnierito ha aurneritado en uria monocapa. Por otra parte, es evidente 
en las imágenes la presencia de islas bidirnensionales en la superficie, lo que descarta 
el modo de crecirniento por propagación de escalones. Todo esto permite afirmar que, 
o 1 2 3 4 5 
Nivel  
40 nrn x 40 nrn Nivel  
Figura 4.13: Imágenes túnel de películas de 1.6 MC (a) y 2.7 MC (b) de Co crecidas sobre 
(4~4)Pb /Cu( l l l ) .  A la dereclia de cada iiuageri se representa en forma de liistograiria el 
porcentaje de superficie descubierta correspondiente a cada nivel atóiriico. Aiubas imágeiies 
tienen una extensión de 400 .& de lado. 
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a partir de un recubrimiento de 1.5 MC, el crecimiento tiene lugar en el modo capa 
a capa por nucleación de islas bidimensionales en terrazas de anchuras de decenas de 
nanómetros, las más frecuentemente presentes en muestras orientadas con el grado de 
precisión habitual. 
4.3.3 Estructura 
En este apartado se estudia la estructura cristalográíica de las películas de Co 
depositadas sobre la superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( i l l )  por medio de LEED cuantitativo. 
La estrategia ha consistido, al igual que en el caso sin surfactante, en la medida de las 
curvas 1-V de las películas de distintos espesores depositadas en condiciones similares 
(sustrato a temperatura arnbiente y ritmos de evaporación del orden de 1 MC/rnin). 
Todas las películas produjeron patrones de difracción con simetría (4x4) respecto al 
diagrama (1x1) de la superficie Cu( l l1)  y sus espectros Auger indican que la tota- 
lidad del plomo predepositado sobre el sustrato está presente en la superficie. Para 
cada película se midieron las intensidades de todas las reflexiones experirnentalrrierite 
accesibles, de órdenes tanto enteros como fraccioriarios, hasta una energía máxi~ria de 
400 eV. Las medidas se realizaron a temperatura arnbiente y con una incidencia normal 
del haz de electrones. 
En la figura 4.14 se muestra la evolución de las curvas 1-V de LEED correspondien- 
tes a las reflexiones (10) y (01) de películas de Co de espesores crecientes depositadas 
sobre la superficie Cu( l l1)  precubierta con 1 MC de Pb. Se incluyen en la fig11- 
ra las de la superestructura ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  en la parte inferior, así corno las de 
(4~4)Pb /Co(0001)~  en la parte superior, para facilitar la cornparacióri. 
Se puede ver en la figura 4.14 cómo las curvas evolucionan gradualmente desd&una 
simetría ternaria a pequefios recubriniientos, la misma que la del sustrato, hasta o t ra  
de orden 6 a espesores mayores, como la que presenta la superficie Co(0001) cubierta 
por el Pb. Este comportarniento es el mismo que en la deposición de Co sin surfactante, 
esto es, sobre la superficie Cu(1l l )  limpia (figura 2.2). Además, dada la siriiilitud entre 
las curvas de las películas en los casos límite y las de los respectivos sustratos cubiertos 
por la rnonocapa de Pb,  es claro que la estructura de aquéllas'es silnilar a la de éstos. 
Este aspecto puede ser cuantificado por comparación de las curvas ~riediarite el factor 
de Pendry R p  (A.12): las curvas (10) y (01) de la película de 0.6 MC dan iiri  Rp 
promedio con las de ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  igual a 0.19, mientras que las de la película 
de 7 MC comparadas con las de (4~4)Pb/Co(0001) dan iin resultado de R p  = 0.27. 
Estos factores de Pendry son muy pequeños consitleraiido que no hay iiirigúii proceso 
de ajuste iuvoliicrado. 
'Éstas fueron medidas tras depositar 1 MC de Pb sobre el cristal Co(0001) analizado en el 
capítulo 3. 
Figura 4.14: Curvas 1-V correspoiidieiites a las retlexioiies (10) y (01) de películas de espe 
sores crecientes de Co depositadas sobre la superficie (4~4)Pb /Cu( l l l ) .  Se iiicluyeii las de 
esta úitiina eii la parte iiiferior y las de ( 4 ~ 4 ) ~ b / ~ o ( 0 0 0 1 )  eii la parte superior. 
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Esto quiere decir que en presencia del surfactante, el cobalto se-adsorbe preferen- 
temente en el sitio ternario FCC y las películas . , de,Co de.espesores' suficie?ternente 
pequeños presentan predorninantemer;te la secuencia de apila;niento FCC del sustra- 
to, mientras que para los mayores recubrimientos,,medid?s (7 MC en este estudio), la 
secuencia de apilamiento de las capas de Co es la propia de$la estructura HCP. 
Del mismo modo que ocurría 6n la figura 2.2, la 'evoiuciók de las curvas d d d e  
las características del sustrato a pequeños recubrimientos hasta las p rop ie  de una 
película gruesa de cobalto se produce de una forma suave y continua. ~ o r n ~ a r a n d o  los 
recubrimientos que se indican-en la figura, s e  puede adelantar que la presencia de !a, 
capa de plomo recubriendo la superficie del sustrato no parece 'influir significativa&nte 
, 
en la secuencia de apilamiento de las capas de Co, al menos eri lo q"e a la transición , 
entre 1& estructuras FCC y HCP se refiere. Por ejemplo, en el grupo de'máxirnos entre ... . . 
100 y 150 eV,,se puede ver &e el mayor carnbio se produce eAtre.los r&ubrimien$os , . , . 
de 1.6 y 2.4 MC. Esta zona de transicióri' coincide bastaiite aproximadamente con . 
la observada en el caso del creci.miento sin ~urf,,ct&te, lo que j&riite establecer:la', ' , 
hipótesis preliminar de que' la transición ~ C C - H C P  de !icpelículas S ,  de Co. ~6 se r e  . , -. .. 
afectada, en primera aproximacióii, por la presencia de Pb  en la superficie., 
, , S 1 
' 6  En el casodel crecimi&o de Co s i b e  la superficie lirnpia'Cu(lll),  Ips ,análisis 
dinámicos realizados confirmaron a grandes rasgos las apreciaciones obtenidas por ins- 
pección visua! aportando, Iógicament~, información cuantitativa irnbosible de obteper . , , , 
de otra manera, como son las'distancias interplanares'y la importancia relativa de los 
distintix dominios presentes en la superficie (sección 2.2). A pesar-de ello, es 'evidente 
. . 
que los resultados anteriores sobre el aspecto general de las curvas 1-v están sujetos a .  . 
una considerable imprecisión, por lo que se intentó cuaritificarlos utiliiapdo e1 método , 
' .  :. que s e  describe en ei siguiente apartado. 1, 
., . . . . . .  . 
Ajustes  p o r  combinaciones lineales . 
. . 
Una caracterización estructural del-sistema epit&ico ~ 0 / ( 4 ~ 4 ) ~ b / ~ ~ ( l l l )  cpn . : 
la exhaustividad de los sistemas más sirniles Co/Cu( l l l )  y Cu/Co(0001) presenta-, : . 
da  en íos,capítulos anteriores requeriría la rea¡ización de análisis dinárci,cos :, . d e  l i s  , 
intensidades difractadas de películas de varios espesores, con el fin de obtener los .c., 
rrespondientes modelos estructurales. Incluso utilizando TLEED, el enorrrie tarriaíio . , 
de las celdas'unidad de las estructuras (4x4) y la necesidad de realizar varios cálciilos 
de referencia (apartado A.2.2) liarían el procedimiento eriorrrierrierite costoso,eri tieriipo : 
de cornputacióri. Eri particular, lbs ajustes de l+s películas de ieciibririiieiitos interme- 
dios requ&iriari ciertamente la consideracióri de varios doiriir;ioi en, la iuberficie, cori 
lo que los cálculos diná~nicos e hacen prohibitivos. . , 
Por e'sta razón, se han restringido los ajustes dinámicos (por medio de TL,EED) a la 
estruct"ra ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  y a la película m&grFesa,de cobalto' (7 MC) depositada . 
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Tabla 4.2: Valores de las fracciones HCP obteiiidk de los ajustes por coiiibiiiacioiies liiieales 
a las curvas (10) y (01) de películas a) Co/Cu(lll) y b) Co/(4x4)Pb/Cu(lll). Se da tainbiéii 
el valor de Rp conseguido por dichos ajustes. Las curvas de la base so11 las de Cu(ll1) y 
Co(0001) en el primer caso y las de (4~4)Pb /Cu( l l l )  y (4~4)Pb/Co(0001) en el seyiido. 
En el caso del crecimiento sir1 surfactante, se muestr~.t.ambiéii las fraccioiies HCP obteiiidas 
por los ajustes diiiáiriicos del capítulo 2.. 
. . l 
. . 
a) , ! Co/Cu( l l l )  sinsurfactante 
b) . . .  Co/(4x4)Pb/Cu(l l l )  
hecho pudieri'provenir principalmente de uri efecto difícil de corisiderar cuantitativa- 
mente en los ajustes porcombi&ci~hes lineales'. Se trata del ci1ribi6irnport&1te en ia 
, . 
Espesor de C o  (MC) . , 
Fracción HCP (din.) (%) 
FracciónHCP(c. l . )(%) '  
R p  (C.].) ' ' 
rnorjbl&$a de las películas inducido por el suifktaíite (ver apartado 4.372). Esto hace 
que,la ocupación de los distintos niveles difiera entre los dos casos. Concretaine~ite, las 
películas crecidas con surfactante sor1 más planas, y aureenta, p o r  tanto, la poblacióri 
relativa de ,losniveles inferiores para un recubriiiiiento total dado. Pero en éstos es la 
secuencia de apilamiento FCC dictada por el sustrato la que predomina, por lo que 
dichas películas pueden preseritar unatransició~i hacia la estructura HCP retrasada eii 
Espesor de Co (MC) 
Fracción HCP (c.].) (%) 
Rp (C.].) 
recubrimientos. Ésta es la explicación más plausible'para el ligerisimo desplazairiiento 
. , 
. , hacia la derecha en la gráfica 4.15a. 
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En la figura 4.2b.se aprecia la evoiución de los factores de Peydry obtenidos por 
combin&iones lineal&, asimismo en'función del espesor de las películas de Co. Se 
observa de nuevo un ~ o m ~ o r t a m ~ e n t o  r uy similar; con la única diferencia de u11 peor' 
nivel de concordancia para las' películascrecidas cori el surfactante. El acuerdo es 
particularmente deficienté para las películas d e  espesore's intermedios, lo-que puede 
deberse a la complejidad introducida por la superestructura (4x4): es de esperar que 
los detalles que tengan quever con elladifieran entre los sustratos y las películas inter- 
medias debido, por ejemplo, a las diferentes propiedades elásticas y a las defoririacionei 
inducidkpor  el crecimiento iiitáxico. Ésta puede ser la causa que tiace que sean ~riás ' 
difíciles de ajustai las curvas de recubiiinientos intermedios. 
De 10s ajustes anteriores 'se puede.extraer la conclusión de que la tra~isicióri a la 
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Recubrimiento C o  (MC) Recubrimiento C o  (MC) 
Figura 4.15: a) Fracción de coinpoiiente HCP en la coinbinacióii liiieal de las curvas 1-V 
que mejor ajusta a las de películas Co/Cu(lll) (círculos blancos) y Co/(4x4)Pb/Cu(lll) 
(círculos negros) en función del espesor. Las curvas de la base soii las de las reflexio- 
nes (10) y (01) de Cu(ll1) y Co(0001) eii el priiner caso y las de ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  y 
(4~4)Pb/Co(0001) en presencia del surfactante. b) Valor ciel factor de Pendry Rp para 
didios ajustes. 
estructura HCP se produce efectivamente para el misrno valor del recubrirnierito de 
Co con y si11 P b  sobre la superficie, corno apuntaba el análisis por inspección visiial de 
las curvas 1-V. 
E s t r u c t u r a  de la película 7 MC C o / ( 4 x 4 ) P b / C u ( l l l )  
En este apartado se exponen los resultados del análisis estructural por rnedio de 
LEED de la película más gruesa (7 MC) de Co crecida con la ayuda de P b  corrio 
surfactante. Se midieron las curvas 1-V de 9 reflexiones inequivalentes, tanto de orden 
entero como fraccionario, e la superestructura (4x4) que presenta el patrón de difrac- 
ción de dicha película. Los cálculos de las intensidades fueron realizados por rnedio de 
TLEED, al igual que los de la superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l ) .  
El rnodelo de rnejor ajuste a los datos experirneritales coiitierie capas hexagoria- 
les de Co apiladas según la secuencia HCP y con el paráriietro de red lateral del Co 
volúrnico ac, = 2.51.A. Al igual que en la superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C i i ( l l l ) ,  se variarori 
las distancias iiiterplariares y las posiciories en vertical de los átorrios. El ajuste vierie 
carzcterizado I>or un valor del factor de Peridry de 0.19. Se puede obteiier uria iriipre- 
sión visual del grado de concordancia entre las curvas teóricas y experiirientales eri la 
figura 4.16, que muestra las curvas 1-V de una reflexión de orden entero y otra de ordeii 
fraccionario. En la tabla 4.3 se exponen los parárrietros que caracteriza11 al ajuste: las 
distancias interplanares promedio y los desplazarnieiitos atómicos en vertical respecto 
a la coordenada del centro de masas de cada plano. En este caso, se dan tan sólo los 
valores correspondientes a la capa de Pb y a la primera de Co, pues los de las capas 
más profundas muestran la desaparición de los efectos de la recoristrucción; esto es, la 
amplitud de corrugación en la segunda capa de Co se anula y la distancia interplanar 
dZ4=2.05 A se hace igual a la de volumen dentro de los márgenes de error. La nume- 
ración de los átomos es la misma que en el caso de la superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  (ver 
figuras 4.4 y 4.7). 
Tabla 4.3: Despluiamientos de los átoiuos respecto al proinedio de la capa a la que perte- 
necen. La numeración de los átoinos de Co es la inisina que la einpleada en la estructura 
(4~4)Pb/Cu(l l l ) ,  como se i~uestra en la? "was 4.4 y 4.7. Los valores positivos y iiega'ivos 
indican desplazamientos hacia dentro y liacia fuera del cristal, respectivaiueiite. 
Capa Pb 
lo  Capa Co 
Esto implica, por tanto, que la corrugación inducida por la capa de Pb en la primera 
capa de Co, 0.22 A, es muy parecida, aunque algo menor, que la que presenta la primera 
de Cu en (4~4)Pb/Cu(111) (0.24 A). Sin embargo, decae con mucha rnás rapidez hacia 
el interior del material en el caso de la película de Co, lo que se puede entender en 
términos de los mayores valores de las constantes elásticas de Co: el deformar planos 
atómicos de Co cuesta rnás energía que en el caso de Cu. Sin embargo, la compresión 
lateral de la capa de Pb en la estructura conrnensurada es mayor sobre Co (4.7%) 
que sobre Cu (2.7%) respecto al valor de Pb volúmico. E!lo puede explicar la mayor 
corrugación de la capa de átomos de Pb sobre capas de Co. 
La distribución de los desplazamientos atómicos de cada átorno dentro de la celda 
unidad es muy sirnilar al caso de (4~4) /Pb /Cu( l i l ) ,  con la única excepción del átorno 
de Pb que ocupa el lugar FCC, que se corrientará rnás adelante. En particular, tarribiéri 
aquí se aprecia uri efecto de corrugacióri inversa, pues tanto el átomo de Pb en la 
posición cima (número 4) corno el de Co que tiene debajo ~niiestrari desplazarriie~itos 
apreciables hacia dentro del cristal. Por lo tanto, gran parte de la disciisión acerca 
del  nod de lo estructural de la superficie (4~4) /Pb /Cu( l l l )  se puede aplicar t.anibiéri al 
presente caso. 
Como ya se hizo notar previarrierite (apartado 4.3.3), la comparación de las curvas 
1-V de las reflexiones (10) y (01) de la película 7 MC Co/(4x4)/Pb/Cu(ll l)  con las de 
una MC de Pb depositada sobre Co(0001) da un Rp de 0.27, muy sirnilar aunque no 
completamente idéntico, corno se puede apreciar visualmerite en las curva5 superiores 
de la figura 4.14. 
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Figura 4.16: Comparación entre las curvas I-V de LEED experimeiitales y teóricas de la 
película 7MC Co/(4x4)Pb/Cu(lll) corresporidieiites a una reflexión de orden entero, la (Ol), 
a la izquierda y otra de orden fraccionario, la (:O), a la derecha. 
Por otra parte, comparando las de esta superficie, (4~4)/Pb/Co(0001),  con las 
del misrno sustrato Co(0001) sin Pb, se obtiene uri parecido mucho más acusado, 
caracterizado por Rp  =0.11. Esto implica dos aspectos: en primer lugar, las curvas 
I-V de las reflexiones (10) y (01) están dominadas principalrnerite por la estructura de 
las capas de Co; en segundo lugar, esta estructura debe ser sirnilai en arribos casos;'esto 
es, la  capa de P b  no distorsiona en gran medida a las capas de Co cuando se deposita 
sobre un rnonocristal (0001). Sin embargo, esta capa de surfactarite sí es capaz de 
hacerlo cuando se trata de uiia película de Co crecida bajo ella y sobre C u ( l l l ) ,  corrio 
demuestra el acuerdo aceptable, pero no perfecto de las reflexiones (10) y (01) de la 
película 7 MC Co/(4x4)/Pb/Cu(l l l )  y las de 1 MC de P b  depositada sobre Co(0001). 
Debido a que el parárnetro de red lateral de Co(0001) es rnerior que el de C u ( l l l ) ,  la 
película de P b  se encuentra bajo una mayor compresión sobre el cobalto, por lo que 
es de esperar una mayor corrugación en la dirección vertical y, al misrrio t ie~npo,  un 
cierto desorderi en esta dirección para explicar la pequeña irifliiericia del P b  sobre las 
curvas de las reflexiories (10) y (N). 
El grado satisfactorio de acuerdo entre las curvas de 7 MC C o / ( 4 ~ 4 ) / P b / C i i ( l l l )  
y las de Pb/Co(0001) indica que la secuencia de apilarriiento de las capas de Co es 
la rnisrna y que la diferencia proviene de la corrugación inducida por el Pb.  Lo ni& 
plausible es pues, que también la película de Pb presente u11 cierto desorden eri este 
caso y esta razón puede contribuir al valor elevado de algunos de los desplazarriieritos 
de los átomos en la capa de Pb como el que ocupa la posición FCC. 
En conclusión, del ajuste diriárnico de las iriterisidades de la película de 7 MC de 
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Co crecida sobre (4~4) /Pb /Cu( l l l )  se puede extraer un rriodelo estructural sirnilar al 
de ( 4 ~ 4 ) / P b / C u ( l l l ) ,  con unas capas muy fuertemente corrugadas en vertical, tanto 
la de Pb como la primera de la película de Co sobre la que se asienta. Al igual que eri 
el caso del Cu, esta estructura determina el modo de crecimiento que tiene lugar sobre 
las películas de Co, como se discutirá más adelante (apartado 4.6). 
4.4 Bicapas Cu/Co sobre Pb/Cu(l l l )  
Hasta este momento se ha estudiado la influencia de la predeposición de una rno- 
nocapa de Pb en el crecimiento heteroepitáxico de películas rriuy delgadas de Co sobre 
Cu(ll1). Hemos de tener en cuenta que la motivación general de los análisis preseii- 
tados en este trabajo es la caracterización del crecimierito de estructuras artificiales 
corno superredes, válvulas de espín etc. Para ello no basta con caracterizar la interca- 
ra ColCu, sino que es necesario también conocer las propiedades estructiirales cie sil 
recíproca Cu/Co. Por esta razón, de la rnisrna manera que se hizo en el capítulo 2 sir1 
surfactarite, se procedió a la fabricación de bicapas Cu/Co/Cu(lll), que al incluir una 
intercara de cada tipo, contienen todos los elementos estructurales presentes en las he- 
teroestructuras de relevancia tecnológica. Al igual que en todas las demás estructuras 
analizadas en este capitulo, estas bicapas fueron crecidas bajo la acción surfactante 
de una monocapa de Pb que recubre la superficie del sustrato Cu(ll1) formando la 
superestructura (4x4). 
Hay que señalar en primer lugar que en todas las bicapas fabricadas, tras las d e p e  
siciones de Co y de Cu, se observan todos los aspectos reseñados eri el apartado 4.3.1 
que indican que el proceso de segregación del Pb hacia la superficie es prácticamente 
completo; esto es, la amplitud de la señal de Auger de baja energía Pb9dev perrnane- 
ce prácticamente constante. Se observa en todo rnornento un patrón LEED con una 
superestructura (4x4) respecto a la superficie original y las irriágenes de STM con 
resolución atórriica muestran la corrugacióii debida a la capa de Pb. Por lo tanto, 
la presencia en la superficie externa de las bicapas de la práctica totalidad del Pb 
depositado sobre el sustrato es un lieclio corifirrnado. Es razoriable asurnir pues, que 
también se producirá al repetir la deposicióri alternada de capas de Co y de Cii cori 
el fin de fabricar una superred y que, por tanto, la presencia del siirfactarite en la sii- 
perficie externa de la estructura está garantizada. Experimentos preliiiiinares habían 
dado indicios de este cornportarriiento [Carri94] y recieriternente ha sido verificado en 
superredes con un elevado número de períodos [CroS8]. 
A coritinuación se exponen los resultados de los análisis rnorfológico y estructural 
acerca de las bicapas Cu/Co/(4~4)Pb/Cii(l l l) .  
EICAPAS Cu/Co SOBRE .Pb/Cu (1 11) 
4.4.1 Morfología 
La figura 4.17 contiene dos imágenes de S T M  correspondientes cada una de ellas a 
la superficie de una bicapa Cu/Co crecida sobre Cu(l l1)  recubierta por una rnoriocapa 
de P b  en la estructura (4x4). La imagen a) corresponde a una bicapa formada por 
3 MC de Cu depositadas sobre una película de 1.3 M C  de C n  a su vez crecida sobre 
la superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l ) .  La imagen b) muestra la superficie de una bicapa que 
difiere de la anterior en el espesor de la capa de Co; en este caso sor1 2.7 MC. 
100 nm x 100 nm 100 nrn x 100 nrn 1 
Figura 4.17: Imágenes de túnel correspondientes a dos bicapas CUICO crecidas 
sobre la superficie (4~4)Pb/Cu( l l l ) :  (a) 3 MC CuI1.3 MC Co/Pb/Cu(lll) ,  (b) 
3 MC Cu12.7 MC Co/Pb/Cu(lll). Las imágenes tienen un  tanaño de 1000 A. 
Se puede apreciar en la figura 4.17 que la superficie de las-bicapas presenta una 
rugosidad rriuy reducida. En la irnageri a) son visibles únicarnerite dos niveles atóinicos 
en cada terraza, el primero corresporide a una capa completa y el seguiido a islas tle 
altura rnorioatórriica riucleadas sobre la anterior. El escalón qiie atraviesa la parte 
central de la figura se ha  formado seguramente tras la deposicióri de Cu, pues pasa por 
encima de islas claramente reconocibles. La causa más probable es un impacto de la 
punta del S T M ,  de acuerdo al rnecanisrrio propuesto por Chariibliss y Wilsori [Chin!3l]. 
De esa forma, la rnayor parte de la irriageri corresporidería origirialrrierite a una sola 
terraza, de una anchura mayor que 500 A. 
En la imagen b),  por el contrario, no se observan islas sobre las terrazas. Estas sor1 
más pequeñas que en la irnagen anterior, entre 100 y 300 A, por lo que es razonable 
suponer que los átomos de Cu han tenido tiernpo de llegar a los bordes de los escalones 
e incorporarse ahí, procediendo el crecimiento por propagacióri de escalones y sir1 
nucleación de islas. 
A partir de los datos sobre la morfología de las superficies de las bicapas, podemos 
concliiir que el surfactante produce unas intercaras de una rugosidad ~ninirna, pues las 
superficies expuestas presentan uno o a lo sumo dos niveles al descubierto. El creci- 
miento procede de forrna capa a capa, bien sea por nucleación de islas bidirnensioriales 
o, en el caso de terrazas suficientemente pequeñas, por propagación de los escalones 
previamente presentes. 
El hecho de que el modo de crecimiento sea capa a capa es de fundamental inipor- 
tancia para las propiedades de las heteroestructuras fabricadas en esas condiciones. 
Esto garantiza unas intercaras bien definidas, con una zona de transición entre los 
dos materiales de un espesor de una rnoriocapa. A su vez, esto produce uria gran 
homogeneidad en los espesores de las capas y es de esperar que permita la observación 
de fenómenos corno el OMC (capítulo l), que requieren una perfección estructural en 
la escala atómica. Hay que recordar que en el caso de fabricar las heteroestructuras 
Cn!Cu sobre Cu(ll1) sin el uso de un surfactante, la rnorfol~gía observada viene de- 
terminada por la ausencia de transporte entre capas. Si la movilidad atómica sobre las 
terrazas no es lo suficientemente elevada para crecer por propagación de escalones, se 
obtiene una distribución de Poisson de niveles expuestos. Este es el caso habitual en 
la deposición de Co sobre Cu(l1l) a temperatura ambiente y la causa de las mediocres 
propiedades magnéticas de las heteroestructuras Co/Cu crecidas sobre Cu(ll1) sin 
surfactante [Cam96]. La perfección de las intercaras que proporcioria la capa de Pb 
predepositada favorece la anisotropía magnética perpendicular y la posibilidad de un 
acoplamiento antiferrornagnético cornpleto [Ca1n96]. 
4.4.2 Estructura 
En la figura 4.18 se muestran las curvas 1-V de LEED de las reflexiones (10) y (01) 
medidas en varias bicapas Cu/Co crecidas sobre (4~4)Pb /Cu( l l l ) .  Dichas bicapas 
difieren en el espesor de la película de Co confinada entre el sustrato y una capa de 
cobre de 3 MC de espesor en todos los casos. Así, se fabricaron tres heteroestructuras 
con espesores de Co iguales a 1.3, 2.7 y 7 MC, respectivamente, cuyas curvas 1-V se 
representan en la figura 4.18 ordenadas de abajo a arriba segúri espesores crecierites. 
Las curvas inferiores corresponden a las reflexiones (10) y (01) de ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  y
se han incluido con fines de cornuaración. 
Esta figura refleja tariibién uria evolución desde uria simetría ternaria (reflexiories 
(10) y (01) rnuy distintas) para pequeños recubrirnientos de Co, con curvas rnuy sirnila- 
res a las de ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l ) ,  hasta una simetría de orden seis para el rnayor espesor 
BlCAPAS Cu/Co SDBRE Pb/Cu(l l l )  
Figura 4.18: Curvaa 1-V correspoiidientes a las reflexioiies (10) y (01) de bicapas foriuadas 
por 3 MC de Cii depositadas sobre películas de espesores crecieiites de Co crecidas a sil vez 
sobre la superficie (4~4)Pb /Cu( l l l ) .  Se iiicluyeii eii la parte inferior, las ciirvas del sustrato 
Cu(ll1) precubierto coi1 el Pb eii la estructura (4x4) y, eri la siiperior, las de uii hipotético 
cristal maclado ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l ) .  
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de Co (7 MC), en el que ambas curvas prácticamente coinciden: el valor de Rp entre 
ellas es 0.10. En el caso intermedio, 2.7 MC de Co, las reflexiones (10) y (01) difieren 
moderadamente en las alturas relativas de las estructuras que coriforrnan las curvas, 
pero se puede apreciar que éstas son básicarnerite las rnisrnas mrno confirma el valor 
del factor de Pendry entre e;;as 0.36, que, como es bien sabido, da más irnportaricia 
a las posiciones de los máximos, mínimos y otras estructuras que a sus intensidades 
absolutas. 
La bicapa 3MC Cu/7MC Co/Pb(Culll),  que contiene la película de Co rr iás  gruesa, 
presenta unas curvas 1-V muy distintas a las de una estructura HCP (ver, por ejemplo, 
la curva superior de la figura 4.14). Su simetría de orden 6 y la experiencia cori 
las bicapas de espesores sirnilares crecidas sin surfactante (capítulo 2.3) hacen perisar 
que la estructura de la película de Cu en ese caso debe ser la FCC rnucludu, con 
participación igual de las dos secuericias de apilarniento. La curva superior de la 
figura 4.18 confirma esta impresión. Al igual que eri las bicapas sin surfactante, se han 
sirnulado las curvas (10) (equivalentes a la (01) por simetría) de un cristal hipotético 
Cu(ll1) rnaclado por rnedio de la suma de las (10) y (01) de Cu(ll1) recubierto por 
Pb en la estructura (4x4). Debido al espesor de la película de Cu en las bicapas 
(3 AIC), si éstas siguen la secuencia de apilamiento FCC, forman junto con las dos más 
externas de Co un total de 5 capas con esa secuencia, por lo que la superficie tendrá 
la estructura FCC desde el punto de vista de LEED. Hay que tener en cuenta además 
que la capa de Pb reduce su profundidad de análisis en lo que a las de Cu y Co se 
refiere. 
A continuación, en vista de este análisis, se procedió al ajuste de las curvas 1-V 
de las bicapas crecidas con surfactarite por rnedio de combinaciories lineales de curvas 
de referencia, según el procedimiento descrito en el apartado 4.3.3. En base a los 
razonamientos expuestos en el párrafo anterior, se tornaron corno referencias las curvas 
de las reflexiones (01) y (10) de ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  y se procedió a afiadir a cada una 
de ellas una proporción creciente de la otra desde el O hasta el 100% en pasos de un 
5%, de manera que una estructura con contribuciones idénticas de arnbas rnaclas FCC 
corresponde a uri valor del 50%. 
En la tabla 4.4 se rriuestrari los resultados de los ajustes por corriliriaciories lineales. 
Se da la fracción de la macla FCC con secuencia de apilamierito distirita a la del siistrato 
que es necesario introducir en las cuivas (10) y (01) para consegx~ir el rnejor ajuste, 
caracterizado por el valor rriínirno de Rp, que se iridica asirnisrno. Los límites tle error 
se han estimado por rnedio de la varianza del factor de Peridry segúri la ecuacióri A.15. 
'A1 realizar la suma de las intensidades de las reflexiones (10) y (01), se tuvieron en cuenta sus 
intensidades relativas experimentales, que no corresponden en general a las representadas en figuras 
como la 4.14. En éstas, se escalan las alturas de las curvas para que todas tengan la misma extensión 
en vertical. 
BICAPAS Cu/Co SOBRE Pb/Cu(l11) 
x (MC) 1 o 1 i.3 1 2.7 7 
Racción rnacla (c.1.) (%) ( O 1 5 ?A' 1 65 i 20 1 55 ?SE 
Tabla 4.4: Fracciones de la inacla FCC contraria a la seciie~icia del sustrato eii bicapas 
Cu/Co/(4x4)Pb/Cu(lll) con películas de Co de espesores crecientes. El espesor de la 
película de Cu es de 3 MC en todos los casos. 
Se aprecian en la tabla 4.4 unos valores de Rp bastante pequenos, inferiores siern- 
pre a 0.25, lo que indica tarnbiéri en este caso la validez del iriétodo de ajuste por 
combinaciones lineales y de los modelos de base, las dos maclas FCC, para la descrip- 
ción de la estructura de las pelíciilas de Cu que recubreri a las de Co. En el caso de 
la bicapa 3MC Cu/2.7MC Co/(4x4)Pb/Cu(l l l ) ,  el grado de acuerdo (Rp = 0.25) 
puede ser valorado visualrnerite en la figura 4.19 para las curvas I-V de las reflexiones 
(10) y (01). Se aprecia una concordaricia rnuy buena, teniendo eri cuenta que se trata 
del ajuste rnenos favorable de los tres realizados, de acuerdo a los valores de Rp. 
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Figura 4.19: Coinparacióii entre las curvas I-V de LEED experiirientales de la bicapa 
3MC Cu/2.7MC Co/(4x4)Pb/Cu(lll) y las obteiudas por coiribiiiacioiies liiieales de la ciir- 
vac de ( 4 ~ 4 ) P b / C n ( l l l )  representaiido la presencia de iuaclas FCC eii las pelíciilas. A la 
izquierda se inuestraii las correspoiidieiites a la reflexión (01) y a la dereclia las de la (10). 
El valor del inejor ajuste vierte caracterizado por Rp = 0.25 y coiitieiie un 65% de la iriacla 
contraria a la secuencia de apilainierito del sustrato (ver tabla 4.4). 
Se puede ver en la tabla que la bicapa con el rrienor espesor de Co (1.3 MC) tiene 
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sólo la contribución de la secuencia FCC que sigue la del sustrato. Esto confirma el 
hecho de que las películas de Co de esos espesores presentan esa riiisrna estructura. Es 
lo que sucedía en el caso sin surfactante, tanto para películas delgadas de Co como 
para las bicapas crecidas snbre ellas (apartado 2.3.1). 
Por el contrario, la bicapa de mayor espesor de Co (7 MC), presenta una cornposi- 
cióri muy próxima al 50% de arnbas maclas, como cabe esperar de: crecimiento de uria 
estructura FCC sobre un sustrato HCP en el que estén presentes por igual las dos ter- 
minaciones posibles (en A o en B) de la estructura ABABAB ... Esto viene confirmado 
además por la práctica igualdad de las curvas (10) y ( O l ) ,  también en cuanto a las 
alturas relativas se refiere. El ajuste de esta bicapa, está caracterizado adicionalrnente 
por el mejor de los valores de Rp,  lo que confirma plenamente la validez del ~iiodelo 
estructural. 
En el caso de la bicapa con la película de Co de espesor intermedio (2.7 MC) se 
obtiene una contribución de un (65f 20)% de la macla FCC con secuencia opuesta a la 
del sustrato. Con las debidas precauciones por el hecho de que una proporción del 50% 
no está fuera del rnargen de error, este resultado vendría a confirmar elegantemente 
el hecho de que la tercera capa de Co, de la que hay un 70% en ésta película, ha 
iezlizado ya mayoritariariiente una falta de apilamiento sobie la segunda respecto de 
la estructura FCC. En el caso del crecirniento sobre la superficie limpia Cii(111), en el 
apartado 2.2.3 se llegó a uria conclusión similar. El razonamiento anterior presupone 
que el Cu crece sobre el Co bajo la capa de Pb con la rnisrna estructura que en ausencia 
de ella, esto es, con la secuencia FCC determinada por la continuación local de la de las 
dos últimas capas de Co sobre las que se asienta el Cu. Éste fue el resultado obtenido 
eii los capítulos 2 y 3. 
A este respecto cabe señalar que un hipotético cambio en la secuencia de apila- 
miento de las capas de Co inducido por el Cu que las recubre no tendría, en primera 
aproximación, influencia sobre el resultado anterior, en el caso de producirse bajo el 
surfactante de la misma manera que sin él (apartado 2.3.2). La razón es que éste 
afectaría por igual a ainbas secuencias de apilarnierito, con lo que la proporción eii- 
tre ambas se mantendría. La posibilidad de detectar este cambio rriecliante LEED es 
prácticamente nula i~icliiso realizando los análisis con la teoría diriáriiica, debido a la 
presencia de la capa de Pb que reduce la penetración efectiva de los electro~ies eii las 
capas de Cu y Co. 
Estos resultados permiten entender el efecto de supresión del inaclado en las capas 
de Cu crecidas sobre películas Co/Cu(ll l)  producido por el Pb predepositado sobre 
el sustrato [Cam94]. En efecto, las películas de Co de espesores de hasta 2 MC [Carril 
tienen rnuy mayoritariarnente la rriis~na secue~icia de apilarnierito del sustrato y crecen 
con una rugosidad inínirna hasta corripletarse. Por ello, las pelíciilas de Cu que se 
depositen sobre ellas presentan también muy predominantemente esa Única secuencia 
FCC de las dos posibles. Es de destacar la diferencia frente al caso de deposición sin 
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surfactante. En éste, para la misma cantidad total de Co depositado, la presencia de 
regiones descubiertas del sustrato [Fig96] y el cornienzo del crecimiento tridi~nensio~ial 
a partir del tercer nivel [Fig94a, Fig95b) producen uri frente de crecirniento más ariclio 
en las películas Co/Cu( l l l ) .  Esto, unido al comienzo de la transición ~riasiva hacia 
la estructura HCP, hace que las películas de Cu que crecen sobre ellas aparezcan 
tota'rnente macladas [Cam94]. 
De acuerdo a los resultados aquí presentados, este efecto tiene lugar para espesores 
de Co inferiores o iguales a 2 MC. Para que se observara con espesores mayores, se 
debería dar una combinación de circunstancias. En primer lugar, la transición FCC- 
HCP debe producirse de manera abrupta, esto es, una determinada capa con~pletu 
se asentaría formando una falta de apilamiento sobre la inmediatamente inferior y a 
partir de ahí el cambio sería irreversible. En segundo lugar, se deben depositar con 
gran precisión un número entero de rnonocapas de Co. Y en tercer lugar, este espesor 
debe ser muy homogéneo lateralmente sobre la muestra. A pesar de que el cobalto crece 
capa a capa sobre Cu( l l1 )  en presencia de Pb, las condiciones s e ~ i n d a  y tercera son 
rnuy difíciles de verificar con el grado de exactitud necesaria. En cuanto a la primera, el 
método de ajuste aquí empleado es insuficiente para establecer con precisión la forma 
exacta de la transición estructural de las películas de Co. 21 resultado experi~riental 
de la bicapa sobre la película de 7 MC de Co confirma la presencia por igual de las dos ' 
maclas, probablemente debido a una combinación de las razones anteriores, mientras 
que el de la bicapa sobre 2.7 iMC de Co apunta, con las reservas antes mencionadas, a 
la validez del modelo estructural propuesto. 
4.5 Homoepitaxia. sobre Cu(l l1)  con y sin surfac- 
tante 
A la vista de los resultados anteriores sobre la heteroepitaxia de Co sobre Cu( l l1)  
en presencia de Pb  como surfactante, resulta interesante considerar también el efecto 
del P b  en el caso de la hornoepitaxia, esto es, el crecimiento de Cu sobre Cu(l l1) .  
El crecirniento hornoepitáxico se puede considerar un szsterrau mudelu para el es- 
tudio del crecirniento cristalino, pues en él se manifiestan los procesos cinéticos sin 
las complicaciones termodinámicas asociadas a la presencia de [los elerneiitos difereii- 
tes: distintas energías de superficie e intercara, distintos parárnetros de red, etc. Los 
procesos ciriéticos son de fuiidarrie~ital iriiporta~icia en el crecirnierito epitáxico, pues 
los experimentos de deposición desde la fase vapor suele11 realizarse en coridiciories de 
muy grande sobresaturación, esto es, muy fuera del equilibrio. Un estudio detallado de 
los fenómenos que tienen lugar en la homoepitaxia es muy importante para, de estos 
sistemas relativamente simples, extraer conclusiones aplicables al más coiriplejo, pero 
también más útil, crecimiento heteroepitáxico. 
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En el sistema que nos ocupa, es de esperar que el crecirnierito hornoepitáxico sobre 
Cu(ll1) en presencia de Pb sea comparable en muchos aspectos al caso heteroepitáxico, 
dada la similitud entre el cobalto y el cobre. Pruebas de ello son, por ejernplo, las es- 
tmcturas análogas que forma el Pb sobre las capas compacts de arnbos elemeritos, 
como indica la misma simetría (4x4) de los patrones de difracción sobre Cu( l l l ) ,  
Co(0001) y películas epitáxicas Ci /Cu(l l l )  o los similares cornpo--talnientos de segre- 
gación superficial de Pb a través de las capas de ambos elemeritos. 
Por los argumentos anteriores, el estudio de la hornoepitaxia Cu/Cu(ll l)  debe 
presente características más simples que nos permitan entender, al menos en parte, 
la acción del Pb corno surfactante en la superficie Cu(1ll) y, por otro lado, que la 
información obtenida pueda ser aplicada a los procesos que tieneri lugar en la heteroe- 
pitaxia, que es el caso importante de cara a las aplicaciones: fabricación de películas 
delg~das, superredes etc. 
Los apartados siguientes se ocupa~i del crecirnierito en el sisterria Cii/Cu(lll) con 
y sin Pb como surfactante. Se ha utilizado en estos estudios el STM corno pririci- 
pal t"cnica de análisis, pues la morfología de las películas es, obviamente, el aspecto 
relevante en el caso de 1, iiornoepitaxia. 
4.5.1 Morfología sin surfactante: Cu/Cu(lll) 
Se exponen primeramente los principales resultados acerca del crecirnierito hornoe- 
pitáxico sobre la superficie Cu(ll1) en ausencia de surfactante, coii la finalidad obvia de 
poder contrastar los resultados posteriores cuarido el sustrato esté reciibierto de plomo. 
Es d i  destacar el hecho de que, a pesar de que existen varios estudios acerca de este sis- 
tema por técnicas de difracción sensibles a la superficie [MeySO, Hen93, Das94, Wul96], 
no hemos encontrado ninguno por medio de STM ni de ninguna otra técnica en el espa- 
cio real. Los resultados presentados en este apartado sor1 por tanto, también novedosos. 
Al igual que en el caso del crecimiento de Co, el estudio rnorfológico de la hornoe- 
pitaxia comenzará con la deposición de pequeñas cantidades de material, con el firi de 
estudiar los primeros estadios de la nucleación. La figura 4.20a corresponde a uria eva- 
poración de 0.6 MC de Cu sobre el sustrato Cii(111) limpio. La primera observacióri 
es la ausencia completa de islas nucleadas sobre las terrazas del siistrato. La úriica 
diferencia de esta imagen respecto a las represeritativas del sustrato limpio reside eri 
la forma de los escalones, que eri éste eran rectos, siguiendo las direcciories de simetría 
del cristal. Tras la deposición de Cu se han hecho considerablerrierite iriás rugosos, lo 
que indica una reducción en la movilidad de los adátorrios de Cu a lo largo de los esca- 
lones. Ésta es aún suficiente para evitar la formación de islas rarnificadas eri contacto 
con el escalón, corno se observa, por ejernplo, en el sistema Au/Ru(0001) [HwaSl]. La 
morfología de la figura 4.20a indica que seguramente sea aún eficaz la difusión a lo 
largo de los escalones pero esté significativamente dificultado el criice de "kinks" por 
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Figura 4.20: Iinágeiies de tiuiel correspoiidieiites a una deposicióii de 0.6 MC de Cu sobre 
la superfice limpia Cu(ll1). La irnageii (a) tiene un tamaño de 2000 A y iriuestra uiia zona 
con escalones aproxiinadameiite equiespaciados unos 200 A. No se observa la foriuacióii de 
islas sobre las terrazas y sí wia cierta rugosidad en los bordes de los escalones. La iinageii 
(b), de 3000 A de lado, muestra formación de islas eii los lugares doiide las terrazas se liaceii 
m& estrechas. 
una barrera energética. Este aspecto se profundizará en le  discusión (apartado 4.5.3). 
La no formación de islas sobre las terrazas se debe a la gran rnovilidad de los 
adátomos de Cu sobre Cu(ll1).  En efecto, la imagen 4.20a rriuestra una zona de 
la  superficie en la que las terrazas son relativamente estrechas, alrededor de 200 A 
en media. Si la movilidad de Cu/Cu( l l l )  es tal que la longitud de dzfusión de un 
adátomo sobre la superficie es mayor que la distancia promedio entre los escalones del 
sustrato, en ese caso no se formarán islas sobre las terrazas. Se entiende por lorigiturl 
de difusión la distancia rnedia que es capaz de recorrer el adátorrio sobre la superficie 
antes de encontrarse con otros para nuclear una isla o bien para incorporarse a una 
isla ya forrriada. Por el coritrario, si todos los adátornos tienen tieriipo suficiente para, 
en el transcurso de su rnoviiniento aleatorio, alcanzar el borde inferior de los escalories 
y allí perrnaneceri ligados debido al mayor grado de coordinació~i, entonces no teridri 
lugar la formación de islas, tal corno se observa en la irriageri 4.20a. 
Se puede observar la formación de islas de Cu, de altura monoatóinica, en regiones 
como la mostrada en la figura 4.20b eri las que coricurren una serie de características 
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especiales. Se trata de zonas en las que las terrazas, en otros lugares más extensas, 
sufren un estrechamiento. En este caso, además, las terrazas están separadas por esca- 
lones de alturas multiatómicas, hecho poco habitual que puede provenir de limitaciones 
en la cinética del movimientn de escalones durante el tratamiento térmico para la res- 
tauración del daño producido por el proceso de pulido del cristal. En las mencionadas 
zonas vstrechas se produce un e:evado gradiente en la concentr;xión de adátomos y el 
material que se ha depositado en las partes anchas de las terrazas se concentra y tiene 
lugar la formación de islas a partir de la parte inferior de los escalones. El hecho de 
que los escalones sean multiatórnicos parece dificultar la adhesión de los adátornos a 
su parte inferior, pues no se aprecia decoración de los rnisrnos eii las partes anchas de 
las terrazas. 
O 10 20 30 40 50 60 
distancia (nm) 
Figura 4.21: a) Iinageii de túnel correspoiidieiite a una deposicióii de 0.6 MC de Cu sobre 
una terraza exteiisa de la superñce liinpia Cu(ll1). La imagen tieiie iui tainaiio de 850 A. 
Las islas foriuadas sobre el sustrato coiitieiieii 0.4 MC de Cu y las foririadas sobre ese iuvel: 
0.2 MC. b) Perfil topográfico sobre la liiiea dibujada en a). 
La gran movilidad de los adátornos de Cu sobre Cu(l l1)  a terriperatura arribien- 
te explica el hecho de que, en zonas de la superficie en las que las anchuras típicas 
de las terrazas son menores que la lorigitud de difusión de los adátornos, no se pro- 
duzca nucleación bidirnensional de islas y el crecimiento proceda por "propagación de 
escalones", con la posible excepción de las regiones cori las características de la fi@- 
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ra 4.20b. Solamente en terrazas excepcionalrnente grandes se observa este fenómeno. 
La figura 4.21 nos muestra un ejemplo de ello. Corresponde a uri recubrimiento norrii- 
nalmente igual al anterior, 0.6 MC, y se ha tomado sobre una terraza de alrededor de 
1000 A de extensión. Se aprecia en la imagen la formación de islas de Cu de altura 
monoatómica sobre el sustrato. Se ven muy pocas de ellas y se puede estimar su densi- 
dad en aproximadamente 5 ~ 1 0 ' ~ c m - ~ .  Resulta instructivo comparar con las imágenes 
características de la deposición de Co en Cu( l l1)  en iguales condiciones tales corno la 
figura 2. la ,  en las que la densidad de islas es un orden de magnitud mayor. El reducido 
número de islas en el caso de la homoepitaxia apunta de nuevo a una pequeíia barrera 
para la difusión de adátornos de Cu sobre las terrazas de Cu(l l1) .  
En la figura 4.21 se puede apreciar otro aspecto importante. Se trata de un recu- 
brimiento aún en el rango snbmonocapa, 0.6 MC, a pesar de lo cual, en todas las islas 
nucleadas sobre el sustrato ha comenzado ya la formación del segundo nivel atómico. 
De hecho se determina a partir de dicha imagen una población de 0.2 MC en el segundo 
nivel sobre 0.4 MC en el primero. Es claro pues, que nos encontramos con una pobla- . - 
-v 
ción significativa del segundo nivel atórriico bastante antes de que se haya producido ! I .  . 
la cornpletitud del primero. Esto indica que en las terrazas lo suficie~iteine~ite exterisas ;*: ,< 
<:.. para que el crecimiento no pueda tener lugar por "propagacióri de escalories", el rnodo ::.. ,$ 
. d .  < de crecimiento no puede ser del tipo "capa a capa". Por el contrario, debe correspo~ider d 'i 
a un modo de crecimiento tridimensional sirnilar al del sistema Co/Cu(l l l ) ,  si bien en 
este caso tiene lugar a recubrimieritos más elevados, pues el cobalto crece inicialrnerite . 
en bicapas [Fig95b]. 5 iL 
r' 1 *. + .  ;' 
2 . : 
El modo de crecimiento tridirnensional queda plenamente corifir~nado por ~riedio ,o, ,.- 
.. de imágenes de túnel correspondientes a deposiciones de mayores cantidades de Cu, 
como la que se muestra en la figura 4.22a. Se trata de una deposición de 5 MC de 
Cu sobre Cu( l l1 )  a temperatura arnbiente. Se aprecian en ella for~naciories de tipo 
piraniidal en las que las islas de un determinado nivel se asientan sobre las del nivel 
inmediatamente inferior. Ello lleva a que se encuentren si~nultáriearnerite expuestos 
múltiples niveles separados por escalones rnonoató~nicos (corno muestra el perfil 4.22b) 
dentro de los limites de cada terraza original del sustrato. El aspecto de esta irriageri 
es muy similar al del caso heteroepitáxico mostrado en la figura 2.lb, en el que la 
distribución de niveles expuestos sigue una forma poissoriiaria. Otro aspecto destacable 
de la  figura 4.22a es la forma hexagorial de las formaciones visibles. Ello se debe a la 
rnisrna razón propuesta para los experimentos de recubrirnientos inferiores (figura 4.20): 
debe existir a temperatura arnbiente una liiriitacióri cinética al cruce de "kiriks" por 
parte de los átomos de Cu y no tanto al rnovirriie~ito de éstos a lo largo de los escalones, 
pues las islas tienen formas hexagonales bien definidas. 
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Figura 4.22: a) Imagen de túnel correspoiidieiite a uiia deposicióii de 5 MC de Cu sobre la 
superficie liinpia Cu(ll1). La iiuageii tiene uii tairiaiio de 1000 A. b) Perfil topográfico a lo 
largo de la línea iuarcada en a). 
4.5.2 Morfología con surfactante: Cu/ (4~4)Pb/Cu( l l l )  
En esta sección se estudia cómo la presencia de una capa de Pb en la estructura 
(4x4) recubriendo el sustrato Cu(ll1) influye en el crecimiento homoepitáxico sobre 
dicha superficie. 
De nuevo la estrategia consiste en estudiar por medio de la rnicroscopía túnel la 
morfologíade depósitos de cantidades crecientes de Cu con el fin de obtener inforrnacióri 
sobre los procesos de nucleación, coalescencia de islas y crecimiento de las capas. 
La figura 4.23 contiene una imagen representativa de una deposición de 0.4 MC 
de Cu sobre la superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l ) .  Se trata del rnenor de los recubrirriieritos 
analizados. El patrón de LEED tras la deposición es prácticarnerite intlistiriguible del 
de la superficie original, ( 4~4)Pb /Cu( l l l ) ,  a salvo de un pequeño ensaricharnierito 
de los rnáxirnos de difracción y un ligero aurnerito de la intensidad difusa. Se piietle 
apreciar claramente en la irriagen la formación de isias sobre las terrazas. La altiira de 
las islas corresponde a una distancia interplanar de Cu( l l l ) ,  corrio ~riiiestra el perfil 
que acompaña a la imagen. Las islas son, por lo tanto, de Cu y de altura rnonoatórnica. 
La densidad de islas en la imagen 4.23 vale 1 .2~10'%rn-~.  Este riúrriero ha aii- 
mentado, por tanto, en más de un orden de magnitud cori respecto a la deposicióri 
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Figura 4.23: Imagen de túnel correspondiente a una deposición de 0.4 MC de Cu sobre la 
superficie (4~4)Pb /Cu( l l l ) .  La imagen tiene un tamaño de 700 A. A la derecha se muestra 
. 
el perfil topográfico a lo largo de la línea señalada en la imagen. 
sobre la  superficie limpia. También se aprecia en la imagen la ausencia de poblacióri 
significativa del segundo nivel atómico, esto es, para este recubrimiento no han nu- 
cleado islas sobre las formadas directamente sobre la superficie de partida. Un último 
aspecto destacable de la figura 4.23 es la existencia de una zona de deplexión en los 
alrededores de los escalones, es decir, una región en la que la densidad de riucleación 
es considerablemente menor que en las zonas del centro de las terrazas, alejadas por 
tanto de los escalones. 
La figura 4.24a muestra una imagen correspondiente a un recubrimiento superior, 
0.6 MC. ES interesante compararla con la figura 4.21, que corresponde a una cantidad 
igual depositada sin surfactante. Se aprecia en la figura 4.24a que se trata de u n  
recubrimiento muy próximo a la percolacióri o coalescencia tle las islas del priirier 
nivel sobre el sustrato original, a diferencia del caso sin surfactarite. En presencia 
de la monocapa de Pb no hay población en segundo nivel atómico, esto es, para una 
cantidad de 0.6 MC de Cu depositado no se ha producido la forrriación de islas encima 
de las que nuclearon directamente sobre el sustrato. 
La imagen que se muestra en la figura 4.24b corresponde a un recubrimiento de 
5 MC y en ella se puede apreciar de nuevo una gran diferencia respecto al caso sin 
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Figura 4.24: Iinágenes de túnel correspoiidientes a deposicioiies de a) 0.6 MC y b) 5 MC de 
Cu sobre la superficie (4~4)Pb/Cu(ll l) .  Las iinágeiies tieiieri un taiiiaiio de 200 y 700 A, 
respectivamente. 
surfactante (ver figura 4.22a). Ahora la rnorfología de la superficie es rriucho más 
suave, pues el número de niveles atómicos expuestos en cada terraza es dos o tres a lo 
sumo. Esta distribución de niveles es rnuy distinta de la de la figura 4.22a y rnucho 
más parecida a la que presentar1 las películas de Co de espesores riiayores qiie 1.5 iMC 
crecidas sobre Cu(ll1) con la ayuda de Pb corrio surfactarite (ver figura 4.13). 
La concliisión a partir de las irnágeries es pues, inmediata: La capa de Pb ha- 
ce que el Cu crezca de forrna "capa a capa" por nucleación bidirrieiisional sobre la 
superficie Cu(ll1).  A diferencia de la actuación del Pb en el caso heteroepitáxico 
Co/Pb/Cu(ll l) ,  este rnodo de crecirnierito se da desde el principio de la deposició~i 
de Cu, es decir, desde la prirnera monocapa, lo que se debe al hecho de que todas 
las islas son de altura rnonoatórnica eri el caso hornoepitáxico. El rnodo de creci- 
rniento está confirmado por rnedidas de la intensidad difractada de átomos de helio 
(TEAS) [CamSSa]. 
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Movilidad de islas de Cu con surfactante 
Con el fin de obtener información sobre la difusión de Cu en presencia de surfac- 
tante, se procedió a realizar el siguiente experimento. 
60 nrn x 60 nrn 70 nrn x 70 nrn 1 
Figura 4.25: Imágenes de túnel de 0.4 MC Cu sobre (4~4)Pb /Cu( l l l ) :  (a) tras su evapo- 
ración a temperatura ambiente; (b) tras uii recocido a 500 K de uii iniiiuto de duracióii. 
Se preparó una superficie con un ~náximo de islas por crecimiento horuoepitáxico, 
para lo que se necesita un recubrimiento próxirno a un número sernientero de rnonoca- 
pas. Se eligieron, por tanto, 0.4 MC, que fueron depositadas a temperatura ambiente 
sobre Cu( l l1)  precubierto por 1 MC de Pb. Tras la deposición del Cu, la superficie 
mostraba un aspecto como el de la figura 4.25a. A continuación se elevó la tempera- 
tura de la muestra a 500 K durante 1 min para posteriormente dejarla enfriar hasta la 
temperatura ambiente. Tras el proceso, la muestra fue transferida de nuevo al STM 
para estudiar su morfología. El resultado se ~riuestra en la figura 4.25b. Se aprecia 
cómo la densidad de islas se ha reducido enormemente, desde 1 .4~10"ci i i -~  antes 
hasta 2 x  10'0cm-2 (corno máximo) después del recocido. Las terrazas aparecen ahora 
en gran medida libres de islas de Cu. Además, los bordes de los escalones se han 
hecho mucho rnác rectos después del recocido, siguiendo las direcciones de simetría del 
sustrato. 
Puesto que el crecirniento de Cu sobre ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  procede en el modo capa 
a capa (sección 4.5), la morfología superficial es una función periódica de la cariti- 
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dad de ma.teria1 depositado con un período de 1 MC. Por ello, se espera un com- 
portamiento similar al del experimento anterior en el caso de recubrirnientos supe- 
riores. La figura 4.26 muestra el mismo experimento realizado sobre la  superficie de 
5 MC Cu/(4x4)Pb/Cu( l l l ) .  Se aprecia de nuevo la disolución de las islas y el alinea- 
mientc rle los escalones como consecuencia del recocido a 500 K.  
Figura 4.26: Imágenes de túnel de 5 MC Cu sobre (4~4)Pb /Cu( l l l ) :  (a) tras su evaporacióii 
a temperatura ambiente; (b) tras uri recocido a 500 K de uii iuiiiuto de duración. 
Estas observaciones implican que las islas se han desintegrado en gran medida por 
el efecto de la  elevación de temperatura. Los átomos de los bordes han adquirido 
energía térmica suficiente para desprenderse de las islas y difundirse por las terrazas 
hasta llegar a los escalones del sustrato, o bien a otras islas más grarides, que crecen a 
costa de las pequeñas, proceso conocido corno "Ostwald riperiing". 
Es de destacar que durante el proceso, la temperatura fue inferior en todo rnoinerito 
a la temperatura de.fiisióri de una monocapa de P b  adsorbida sobre C u ( l l l ) ,  qiie 
asciende al menos a 600 I<[Mue97]. A lo largo de todo el proceso se puede observar 
en el patrón de difracción la superestructura (4x4), lo que indica que la capa de 
plorno se ~naritierie sierripre ordenada, si bien, obviamente, la arnplitiid de vibración'de 
sus átomos se incrernenta con la temperatura. Los espectros Auger medidos antes y 
después del recocido demuestran que la cantidad de P b  es la misrna sobre la superficie; 
por lo tanto, no hay pérdida de material por el calentamiento. 
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4.5.3 Discusión 
La homoepitaxia representa uri caso ideal para el estudio de los procesos ciriéticos 
que :nfluyen en el crecimiento cristalino, pues elimina los efectos terrriodiriámicos aso- 
ciados a la presencia de dos materiales distintos. En el caso de no existir limitacio- 
nes cinéticas de ningún tipo, es decir, si todos los procesos de difusión irnaginables 
son infinitamente eficaces, el crecimiento homoepitáxico procede por el mecanismo de 
"propagación de escalones", esto es, todos los átomos depositados tienen el tierripo su- 
ficiente para llegar al borde inferior de los escalones y, una vez ahí, moverse libremente 
a lo largo de ellos hasta encontrar la posición rnás favorable energéticamente, que es la 
posición de "kink". En este límite de temperatura muy alta, la rnorfología superficial 
no varía significativamerite durante la deposición, pues no se forrnari riuevos escalones 
y su forma y longitud total permanecen constantes. 
A temperaturas más bajas, algunos de los distintos procesos de difusión, activados 
térmicarnente, cornienzari a encontrarse inhibidos, con lo que la inorfologia resultari- 
te depende de la  relación entre las magnitudes de las distintas barreras eriergéticas 
características de cada proceso. 
5 
Los resultados acerca de la rnorfología del crecimiento hornoepitáxico sobre Cu( l l1)  
presentados en este apartado pueden ser entendidos en térrninos de dos barreras de . 
difusión distintas que actúan simultánearnente. La primera de ellas es la barrera de ' 
difusión sobre las terrazas del sustrato, E,, ya mencionada anteriormente. 
La segunda barrera, conocida con el nombre de barrera de Ehrlich-Scliwoebel E E ~ ,  
es laque, suplerneiitarimnerite a la de difusióri, ha de vencer un adátorno para descender 
iin escalón (rnorioatómico) y quedar ligado por el pozo de potencial de la parte inferior. L .  
Tiene su origen físico en la disminución de la coordinación que experirrienta el átorno eri * 
el momento de descender el escalón. En ese instante, se encuentra ligado úriicarnerite 
a dos átomos, considerando un modelo simplificado de interacción sólo con primeros 
vecinos y superficie estática a excepción de los adátomos. Corno se discutirá rriás 
adelalte en este mismo apartado, hay trabajos teóricos que predicen que no es ése el 
mecanisrno por el que los adátornos descienden los escalones, sino que, por el contrario, 
el proceso tiene lugar a través de iui desplazamiento concertildo (iritercarribio) con 
un átorno qne previamente se encontraba eri el borde del escalóri. Este mecanismo, 
aunque rnás favorable que el de "salto" por encima de los átorrios del borde, presenta 
una energía de activación suplementaria respecto a E,, la necesaria para la difusióri 
sobre las terrazas (lll), por lo que la diferencia actúa corno barrera ES. 
A continuación se ilustran las diferentes rnorfologias superficiales que se preseritari 
cuando varía la relación entre las dos barreras de difusióri E, y Ens. Para ello se 
comparan los casos de hornoepitaxia sobre las superficies Cu( l l1)  y Cu(100), que 
presentan características muy distiritas. 
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Hornoepitaxia sin surfactante 
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Figura 4.27: Esquemas que ilustran la importancia relativa de las barreras energéticas para 
la difusión de adátomos sobre las terrazas (E,) y para cruzar un escalóii (EGs). a) Superficie 
FCC (111); b) superficie FCC (100). 
La figura 4.27 muestra esquemáticamente la relación entre las alturas de las dos 
barreras de difusión en las superficies Cu(l l1)  y Cu(100). Sobre los valores numéricos 
de tales barreras en rnetales no refractarios, en los que no se puede aplicar FIM, no 
hay gran abundancia de datos experimentales ni de estimaciones teóricas; sólo desde 
hace poco tiempo se vienen publicando resultados para vanos rnetales. 
Para la autodifusión sobre la superficie Cu(l l1)  se ha determinado a partir de 
medidas de TEAS una barrera E, de 0.03 eV [Wu196], un valor comparable con la 
energía térmica a temperatura ambiente, 26 meV. Por otra parte, el transporte de 
masas entre los distintos niveles se encuentra dificultado por una barrera EEs de 
0.12 eV; se ha medido observando con STM la desaparición de islas rnonoatórnicas de 
Cu( l l1)  debido al transporte de masas hacia el nivel inferior [Gie98]. A partir de la 
temperatura de comienzo del crecimiento por propagación de escalories, Markov esti~ria 
EES en 0.08 eV [Mar97]. 
Estos valores se pueden comparar con los de otros materiales. En el caso de la 
superficie (111) de Ag, un metal noble FCC similar en muchos aspectos al Cu, se han 
medido unos valores comparables a los de Cu( l l1)  para ambas barreras: E, = 0.05 eV 
(mediante TEAS [Ros95]), mientras que para EES hay varios resultados: 0.12 eV, 
por medio de la observación con STM del decaimiento de islas de adátomos y vacan- 
tes [Mor981 y de ia fracción de islas sobre las que ha comenzado la nucleación del 
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segundo nivel [Bro95]; Markov calcula 0.15 eV [Mar971 por el mismo procedimiento 
que en Cu( l l1) .  
En el caso de P t ( l l 1 )  se han obtenido unos valores de 0.25 eV por FIM [Fei94] 
y 0.26 eV por nucleación observada por STM [Bot96] para E,, mientras que Markov 
estima EES = 0.21 eV a partir del comienzo del crecimiento por propagación de escalo- 
nes (Mar971 y 0.31 eV a partir del recubrimiento crítico al que comienza la nucleación 
de la  segunda capa [Mar96]. Es posible que la razón de esta discrepancia sea la preseri- 
cia de la reconstrucción superficial en P t ( l l1 )  a alta temperatura; se ha deinostrado 
que ésta afecta decisivamente al modo de crecimiento [Mch96]. 
Cabe expresar algunas críticas generales a estos valores. Así, las determinaciones 
experimentales de E, a partir de datos de nucleación suponen conocido el tainafio del 
núcleo crítico y su energía de enlace; estos parárnetros son también extraídos de los 
experimentos, los cuales, obviamente, contienen una cantidad de inforrnación lirnitacla. 
Las estirnaciones de Markov requieren conocer con cierta precisióii la distribución tle 
anchuras en las terrazas de los sustratos [Mar97], lo que no siempre es posible con el 
grado de fiabilidad deseable. Las medidas dinámicas con STM pueden venir afectadas 
par la presencia perturbadora de la punta. Por otra parte, en el caso de P t ( l l l ) ,  se 
ha demostrado recientemente que la adsorción de CO en cantidades muy por debajo ,; 
de 1 MC modifica significativamente las barreras de difusión en la superficie [Kal98], ., 
por lo que los resultados experimentales pudieran estar influidos por ello y no reHejar 
parárnetros intrínsecos de la superficie. De hecho, un cálculo ab initio asimismo rnuy 
reciente proporciona un valor muclio menor de EEs en P t ( l l1 )  [Fei98]. 
A pesar de las cautelas expresadas, parece establecido que las barreras ES en las sii- 
perficies FCC (111) tienen valores entre una y cuatro veces mayores que las respectivas 
barreras de difusión sobre las terrazas E,, siendo éstas del orden de unas pocas decenas T. 
de meV en los metales nobles. En cuanto a los mecanismos de difusión, cálculos tanto . 
de EMT en Cu( l l1)  [Hnsgl] como de DFT en Al(111) [Stu94] predicen un rnecanisrrio 
de "saltos" de los adátomos sobre los de la primera capa con barreras de activación del 
orden de las experimentales, mientras que el descenso del escalón podría prodiicirse 
por intercambio (por ejemplo, en Al(111) [Stu94], P t ( l l1 )  [Fei98] y Aii(111) [Rri96]), 
proceso que tendría una barrera menor que el salto ordinario. 
Los valores anteriores irnplicari en el caso de Cu(l l1)  en primer lugar que la tlifiisióri 
sobre las terrazas tiene lugar cle una forina muy eficaz a teniperatiira arribieiite e 
incluso por debajo de ésta, lo que está de acuerdo con los resultados experirrieritales 
de difracción de átornos neutros [Wul96]. 
Consideremos iin adáto~no de Cu que se aproxirria a u11 escalón ~riorioató~nico por la 
parte superior. Debido a la pequeña barrera E,, el tiempo de residencia del áto~rio en 
esa posición será muy corto, pues niiiy pronto se difundirá alejáridose del escalón. Con 
ello, tendrá muy pocas opciones de descenderlo, para lo que adicionalrne~ite necesita 
vencer la barrera energética ES. El adátorno permanece, pues, con gran probabilidad 
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en la terraza superior y, si no es capaz de llegar al borde inferior del escalón que limita 
la terraza por el otro lado, acabará por encontrarse con otros adátornos para nuclear 
una nueva isla o agregarse al perímetro de alguna ya existente. El ponto iriiportarite es 
que esto sucederá antes de que se haya completado el nivel inferior y esta situación se 
repetirá en todos los niveles. El resultado es un modo de crecimiento tridimensional, 
pues se encuentran expuestos simultáneamente muchos niveles atómicos dentro de cada 
una de las terrazas presentes inicialmente en el sustrato. Es fácil demostrar que, en 
ausencia absoluta de trarisporte entre las capas, se obtiene una distribución de Poissori 
de niveles expuestos [Coh89]. 
En la superficie Cu(100) la situacióri es muy distinta. En este caso, la barrera 
E, vale 0.4 eV [deM87], uri orden de magnitud rnás que eri la cara (111). Corno 
comparación, en otros metales se tiene: en Pd(100) E, = 0.61 eV (valor experirnen- 
tal [Fly93]); en Ag(100) E, = 0.46 eV, calculado por CEM [Per95], y 0.52 eV, calciilado 
por DFT [Yu96]. Respecto a la barrera ES, hay un razonamiento intuitivo que indica 
que tiene que ser muy pequeña coruparada con E,, por lo que se manifiesta débilmente 
en los procesos de crecimiento y no existen hasta el momento datos experi~nentales 
acercd de ella en superficies (100). Es muy factible que la dif.isióii sobre las caras 
(100) proceda por un mecariisrno de intercambio, en el que el adátorno se incorpora 
en la primera capa del sustrato expulsando al átomo que allí se encontraba, que se 
convierte en adátorno y continúa el proceso de difusión. Hay de ello evidencia expe- 
rimental por FIM en Pt(100) [Ke190] e Ir(100) [ChnSO] y cálculos que predicen una 
barrera en Al(100) para este proceso rnerior que la necesaria para la difiisióii por "sal- 
tos" [FeiSO]. La explicación física es que de esta forma, los átomos que participan eii 
el proceso mantienen en todo momento uria rnayor coordinación [FeiSO]. 
En el caso de los rnetales nobles no se puede aplicar FIM por ser demasiado blandos 
y hay que recurrir a cálculos para obtener información acerca de los rriecanisrnos de 
difusión sobre las terrazas y las alturas de las barreras. En este purito hay discre- 
pancias, pues rnientras que cálculos de EMT predicen autodifusión por intercambio 
en Cu(100) [HnsSl], para Ag(100) se encuentra por DFT que el iuecariisrno por saltos 
tiene menor energía de activación [YuSG]. Es posible incluso que el mecanisrno predo- 
minante dependa de la temperatura, coIno ha sido propuesto para la aiitodifusióri de 
Fe sobre Fe(100) [Fei95]. Si la difusión por las terrazas procede por intercarnbio, es 
fácil imaginar que el descenso de un escalón por ariálogo ~riecariisriio rio debe suponer 
un coste energético mucho rnayor que la difusión sobre las terrazas del sustrato, con lo 
que la barrera ES, definida como la diferencia de energías de activación de ambos pro- 
cesos, debe ser muy pequeña. Cálculos u6 initio en Ag(100), por ejeniplo, corifir~nari 
la reducida barrera para el descenso de los escalones por intercambio [YuSG]. 
Debido a la gran barrera de difusióri en las superficies (100), la movilidad de los 
adátomos sobre las terrazas disminuye y la densidad de islas aiirnerita. Pero la coii- 
secuencia rnás relevante es lo que sucede eri los escalones. Ahora es siinilar la proba- 
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bilidad de un adátomo de descender el escalón y de "rebotar" en él para continuar 
difundiéndose por la terraza superior. Ello hace que se rellerieri los huecos preseri- 
tes eri un determinado nivel de una forrna rnucho más eficaz que eri las superficies 
(lll), antes de que comience la nucleación de la capa superior. Existe evidencia ex- 
perimental de que, por debajo de la temperatura a la que el crecirniento procede por 
propagación de escalones, en la superficie Cu(100) se observan las oscilaciones en la 
intensidad difractada características del crecimiento 2D [deM88]. No es ése el caso en 
la superficie Cu( l l l ) ,  como muestran las medidas de STM en este trabajo y otras de 
TEAS [Das94, Wul96, Cam98a1, que desrriieriten un primer resultado en otro sentido 
obtenido por difracción de electrones [Heri93]. 
Las imágenes presentadas eri este trabajo ofrecen por primera vez una visión eri el 
espacio real de los procesos que tienen lugar en la hornoepitaxia sobre Cu(ll1).  Se 
observa crecirnierito por propagacióri de escalones eri terrazas de hasta varios cieritos 
de Ari5~~roms de anchur?. debido a la pequeñez de la barrera E,. Hay que tener en 
cuenta que en una muestra orientada típicamente con una precisióri de lo, el tarnaíio 
. . 
medio de las terrazas es inferior a 20 nrn, con lo que en la mayor parte de la superficie 
tendrá lugar este modo de crecimiento. Recientes interpretaciories de medid& de 
. . 
TEAS indican que, efectivamente, una bueria parte del crecirnierito Cu/Cu(ll'l) a 
temperatura ambiente puede atribuirse al rnodo de propagación de escalories [Carri98b]. 
Sin embargo, los tratamientos térmicos producen aglomeraciones de escalones ("step 
bunching") [Mar971 y por ello se forman también algunas terrazas de mayor anchura. 
": En lllas tiene lug& la riucleación de islas. Sobre éstas últimas, la elevada barrera 
'r: ES (comparada con E,) hace que el crecimiento proceda de forrna tridirnensibal, 
3 3 ,  
13 que explica el descenso rnonótono de la intensidad difractada de RHEED o de :_. 
TEAS [Wu196, Carn98al. 
Un resultado novedoso acerca del crecimiento Cu/Cu(ll l)  es la rugosidad que 
desarrollan los escalones al adherirse a ellos el material depositado. Una vez qiie los 
adátomos han nucleado o se ha11 incorporado a un escalón previarrierite existente, la 
morfología resultarite viene controlada por riuevas barreras de difusióri, esta vez a lo 
largo ue los escalories. La difusi6n a lo largo de los bordes eri Cu(ll1) es suficieriterrierite 
eficaz a terriperatura arribieiite, ya que eri caso coritrario, se forrriarían estructuras 
dendriticas eri ellos. No parece probable que se dé una ariisotropía sigriificativa eri la 
movilidad a lo largo de los dos tipos de escalories cornpactos, pues tanto las islas de 
vacantes [Fig94c] corrio las de adátornos (Gie981 en Cu(ll1) tierieri formas hexagoriales 
bien definidas a temperatura ambiente. Por lo tanto, la causa más probable de la 
rugosidad observada es la presencia de una nueva barrera que dificultaría el cruce de 
"kinks" y vendría a ser el análogo de la barrera ES en un grado de dirnerisionalidad 
reducido en una unidad. 
Homoepi taxia  con surfactante 
El hecho de que en presencia de Pb, el crecirniento hornoepitáxico sobre Cu(ll1) 
proced3. de forma capa a capa, implica que el surfactante hace que el transporte de 
material entre los distintos niveles atómicos sea eficaz y se puedan rellenar en gran 
medida los huecos presentes en cada nivel antes de que comience la formación del nivel 
superior. 
Un;. primera interpretación de este hecho sería una disrninucióri causada por el 
surfactante en la barrera Ehrlich-Schwoebel que limita el transporte hacia abajo por 
el escalón. Sin embargo, es eviderite que la situacióri es más corripleja, ya que el 
surfactante también ha afectado a la difusión y nucleacióri sobre las terrazas, coriio 
demuestra el aumento de la densidad de islas respecto a la superficie limpia, tanto en 
la hamo- como en la heteroepitaxia. 
Con el fin de obtener información adicional sobre los procesos de difusión en pre- 
sencia de la capa de surfactante, se emprendió en el laboratorio del autor un trabaio 
coordinado [Cam98a]. El trabajo incluyó la realización de cálculos de Montecarlo del 
crecir~.iento hornoepitáxico, cuyos resultados se exponen a coritinuacióri. 
Resultados d e  simulaciones d e  Montecarlo 
La simulación de Montecarlo ha ernpleado unos potenciales realistas con la forma 
funcional 
En esta expresión, rij es la distancia entre dos áton~os ituados respectivarnerite en ri 
y rj ,  ro es la distancia entre primeros vecinos en el cristal, mientras que U, A, p y q 
se toman corno parárnetros ajustables. El potencial incluye iriteracciones entre varios 
cuerpos por medio de la raíz cuadrada del segundo sumando, que representa el seguricio 
momento de la densidad de estados electrónica en un rnodelo "tight-biridirig". Las 
energías experimentales de enlace en los metales de transición son aproxirnadarrierite 
proporcionales a la raíz de este rriorneriiu [Cle93]. El primer térriiirio, repiilsivo, da 
cuenta del incremento en la energía cinética de los electrones de conducción corifiriados 
entre los dos iones cuando éstos se aproxirriari. 
Los parámetros libres se ajustan para reproducir energías de cohesión, rnódulos de 
compresibilidad y espectros de fonones de los materiales volúmicos Pb y Cii. A pesar de 
este último aspecto, el potencial 4.3 consigue predecir satisfactoriarrierite propiedades 
de superficie tanto estáticas (estructuras ordenadas de P b  sobre Cu(lO0) y Cu( l l l ) ,  
en particular la ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  que nos ocupa [Fer97]), corno dinárriicas (fusióri de 
una rnonocapa de Pb adsorbida sobre Cu(100) [Gorri95]). 
HOMOEPITAXIA SOBRE Cu(ll1) CON Y SIN SURFACTANTE 161 
La simulación de Mc se realizó sobre un bloque de 6 capas de Cu (de 128 átornos 
cada una) cubiertas por una capa de 72 átornos de Pb. Los átorrios de las dos capas más 
p-ofundas fueron obligado- : permanecer en sus posiciones, mientras que se per~nitió 
el m~vimiento libre a todos los demás. La sirnulación de autodifusión en esta superficie 
consiste en situar un átomo de Cu sobre la capa de P b  y dejar evolucionar al sistema 
explorando aleatoriamente el espacio de posibles configuraciones atómicas y aceptando 
las transiciones de acuerdo a un factor probabilístico exp(-(AE)/kT). 
Figura 4.28: Esqueina de los procesos priiicipales encontrados e.1 las siruulaciones de Moii- 
tecarlo: a) llegada de un átorno de Cu a la superficie (4~4)Pb /Cu( l l l ) ;  b) paso rápido del 
adátoino a través de la capa de Pb; c) difusióii lenta de Cu por interuirnbio atómico bajo la 
capa de surfactante. 
La sirnulación aporta principalmente dos resultados importantes y ciertamente sor- 
prendentes. Se ilustran gráficamente en la figura 4.28. El pririiero de ellos se refiere 
al cornporta~niento del átomo de Cu cuando establece contacto con la siiperficie. El 
adátorno inmediatamente desplaza a uno de los átomos de P b  y se introduce entre 
el sustrato y la  capa de Pb, quedando cubierto por ésta. No se ha observado nunca 
un desplazamiento lateral por encima de la capa de P b  de iina extensión mayor que , 
la necesaria para alcanzar el sitio de adsorcióri con simetría terriaria ~ n á s  cercano. El 
proceso tiene lugar siempre tras muy pocos pasos de Montecarlo y se ha observado 
en todas las simulaciones realizadas, incluso a temperaturas tan bajas corno 50 K. La 
facilidad con que sucede este proceso explica la eficacia de la segregación siiperficial 
del P b  en el caso de la ho~noepitaxia sobre Cu(l l1)  y segurarnerite, también en la 
heteroepitaxia de Co. 
El segundo aspecto importante de las  sirnulaciories se ~riaiiifiesta sigiiieiido la pista 
al átorno de Cu tras haberse introducido bajo la capa de ploriio. Se observa córiio este 
átomo comienza u11 proceso difusivo aleatorio por medio de un ~necaiiisriio iriespera- 
do: por intercambio de su posición con la de otro átorno de Cu de la última capa del 
sustrato, siempre por debajo de la capa de P b  que lo recubre. Esto es, la autorlifusióri 
de un átomo de Cu en la superficie Cu( l l1)  recubierta por una MC de P b  tiene liigar 
por medio de un desplazamiento concertado en el que otro áto~rio es sirnultánearnerite 
expulsado de la capa de Cu más siiperficial y reemplazado por el primero. Es irnpor- 
tante señalar que no se han observado en las simulaciones bajo ninguna condición otros 
procesos ?e difusión distiritos del descrito. En particiilar, nunca se observó movilidad 
de Cu por saltos ("hopping") ciicirna de la capa surfactante ni entre ésta y el sustrato 
ni por ningún otro mecanismo. 
Con objeto de eliminar posibles sesgos inherentes al proceso de simulación O a 10s 
potenciales empleados, se realizaron simulaciones de autodifusión sobre la superficie 
limpia Cu( l l1) .  Éstas indican sin ningún género de dudas que la difusión en este caso 
procede por el mecanismo de saltos y con una eficacia varios órdenes de magriitud 
mayor que en el caso asistido por el surfactante. Acerca de este último aspecto cabe 
destacar la dificultad práctica de estimar el valor numérico del coeficiente de difusión 
para el mecanismo de difusión por iritercarnbio. Las simulaciones indican que el proceso 
es considerablemente más lento, en cuanto al número de pasos de Montecarlo, que 
la difusión por saltos sobre Cu(l l1)  lirnpio (y también que el proceso de inmersión 
bajo la capa de Pb) a temperaturas comparables. Pero justamente por esta razón, la 
estadística necesaria para poder ofrecer un valor significativo del coeficiente de difusión 
en este caso requiere unos tiempos de computación prohibitivos. En ciialquier caso, las 
simulaciones arrojan fuera de dudas el resultado de que el Único proceso de difusión 
en presencia del surfactante es el de intercancbio atómico por debajo de la película 
de plomo y que este mecanismo es considerablemente más lento que el de saltos por 
encima de un potencial corrugado; este último es el que tiene lugar sobre la superficie 
Cu(1l l )  en ausencia de surfactante. 
La menor eficacia del proceso de difusión por intercarnbio frente al de saltos expli- 
ca el aumento observado en la densidad de nucleación en presencia de un surfactante 
en el caso del crecimiento hornoepitáxico sobre Cu(l l1)  y muy probablenierite, tarii- 
bién en el caso heteroepitáxico, sin necesidad de invocar cambios eri otras magnitudes 
como el tamaño del núcleo crítico. La teoría de nucleación homogénea predice un au- 
mento en la densidad de islas cuarido la movilidad de los adáto~nos obre las terrazas 
disminuye [Ven84]. 
Un aspecto de gran importancia acerca del modo de difusión iriducido por el siir- 
factarite se manifiesta cuarido el átorno que se difunde alcanza el borde superior de 1111 
escalón. Es evidente que el desceriso del misrno ahora no debe suponer iiri  coste grari- 
de de energía, pues el proceso de intercarnbio puede culrriinar ahora con un desceriso 
efectivo del escalón por uri átomo de Cu, en el que el átorno de arriba se iricorpora al 
borde de la isla, rnientras que otro que inicialmente se encontraba en el escalóri es erri- 
pujado hacia el exterior, corno se ilustra en la figura 4.29. Vemos pues, que la barrera 
energética que debe vencer el adátomo para descender el escalón no será mucho mayor 
que la barrera de difusión sobre las terrazas, con lo que la barrera ES, definida corno 
la diferencia entre las energías de activación de ambos procesos, será pequeña. Corno 
consecuencia de ello, un adátomo que se acerque al borde superior de uria isla tierie una 
probabilidad de descender el escalón comparable a la de volver en la dirección de la que 
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Figura 4.29: Representacióii esqueiuática del proceso de desceriso de uii escalóii iuo- 
noatóinico por iiitercainbio de Cu bajo la capa de Pb en la estructura (4~4)Pb/Cu(111): a) 
llegada del adátomo de Cu al escalóii; b) intercambio con uii átoiuo de Cii del borde de la 
isla. 
venía. Por lo tanto, el transporte de masas hacia el nivel inferior es eficaz y se rellenan 
en gran medida los huecos de un determinado nivel antes de que cornierice la forrnacióri 
de núcleos del nivel inmediatamente superior, por lo que el crecimiento procede en el 
modo capa a capa. Esta explicación es aplicable a la hornoepitaxia ~ u / P b / ~ i i ( l l l )  
y con toda probabilidad también a la heteroepitaxia Co/Cu/Pb/Cu(l l l )  cuando el 
sustrato de Cu se encuentre completarnente cubierto y en realidad 110s encontremos 
ante un caso de crecimiento hornoepitáxico de Co con la monocapa de Pb corrió sur- 
factante. Ciertamente se observa experimentalmente por STM (secciones 4.3 y 4.5) y 
por técnicas de difracción [CamSG, Carn98a) que el crecirnierito hornoepitáxico de Cu 
procede capa a capa desde el inicio, mientras que el heteroepitáxico de Co lo hace a 
partir de la segunda capa sobre la superficie (4x4) Pb /Cu( l l l ) .  
4.6 Discusión general y conclusiones 
Se ha visto en las secciones anteriores que, en ausencia de surfactante, la pre- 
sencia de barreras Ehrlich-Schwoebel en los escalones significativariierite mayores que 
las barreras de difusión sobre las terrazas determina los creciriiieritos horno- y hete- 
roepitáxicos sobre Cu(ll1).  Si con las coridiciones de deposición empleadas (ritrno 
de evaporación y temperatura del sustrato) los átomos adsorbidos sobre las terrazas 
no tienen tiempo de iricorporarse a los bordes inferiores de los escalories, eiitonces la 
barrera ES produce un frente de crecimiento en el que muchos niveles atómicos se 
encuentran simultáneamente expuestos, lo que produce unas intercaras riigosas y, en 
el caso de películas de materiales magnéticos, unos espesores deficieriternerite definiclos 
que originan unas pobres propiedades iriagnéticas. 
Los efectos del P b  corno surfactarite son aumentar la  densidad de iiucleacióri y 
promover el crecimiento en la forrria capa a capa sobre C u ( l l l ) ,  lo que lleva a uria 
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mínima rugosidad de las intercaras. Estos efectos tienen lugar en los casos de creci- 
miento homoepitáxico y de películas de Co sobre Cu( l l l ) ,  así como en el posterior de 
Cu sobre las anteriores para formar bicapas Cu/Co. Ello explica la aplicacióri de Pb en 
la fabricación de heteroestructuras de gran calidad cristalina que muestran una mejora 
considerable en las propiedades magnGticas respecto a las crecidas sin surfactante. 
Así, el aumento del rango de espesores de cobalto que muestran PMA por efecto del 
Pb [Cam96] se puede atribuir a la mencionada mejora en la rugosidad de las intercaras 
Co/Cu. En efecto, una intercara plana y lateralmente homogénea hace que aurnente de 
forma efectiva la contribución de la anisotropia de intercara, que depende del grado de 
hibridación entre ambos metales y que aurnente su participación frente a los términos 
de volumen. 
En Ins mismos términos se puede explicar la observación de un acoplarriierito AF 
completo entre las capas de Co a través del espaciador de Cu cuando se usa Pb en el cre- 
cimiento [Cam96, Ege961, siendo incornpleto en otro caso. Al presentar la interaccióri 
RKKY una longitud característica del orden de unas pocas distancias interatórriicas 
(apartado 1.1.1), sólo poc!rj nanifestarse el acoplamiento AF entre capas de Co de 
una forma limpia con películas rle espesores hornogéneos, como consecuencia de urias 
intercaras bien definidas. 
El estudio realizado acerca de la homoepitaxia sobre Cu(ll1) con surfactante indi- 
ca que el crecimiento tiene lugar por nucleación bidirnensional desde el principio. Esto 
unido a las conclusiones extraídas de simulaciones de Montecarlo, permite proponer 
un cambio en el mecanismo de difusión sobre las terrazas inducido por el surfactante. 
En presencia de Pb, ésta procede por iritercarribio atómico y a un ritriio rniicho menor, 
lo que explica el aurriento en la densidad de islas sobre las terrazas. Aderriás, la difii- 
sión superficial y el descenso de escalones rnorioatórnicos tienen lugar por rnecariisrnos 
análogos con una rnuy pequeiia diferencia en las energías de activación, por lo que la 
barrera ES desaparece de forma efectiva. Esta es la causa del crecimiento en el modo 
capa a capa en presencia del surfactante. 
El resultado del experimento de recocido de una superficie con islas de Cu bajo la 
estructura ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  apoya, si bien de manera indirecta, uno de los resultados 
principales de las simulaciones de Mc: la difusión de los adátornos de Cu tiene lugar 
en presencia de la capa ordenada de surfactante, presumiblemente por debajo de ella. 
El mecanisruo de difusión por iritercarribio ha sido observado por FIM eri las super- 
ficies metálicas (100) de Pt [Ke190] e Ir [ChriSO]. Hay estudios teóricos que rriuestrari 
que este proceso presenta una energía, de activación inerior que la difusióri por saltos 
en superficies con menor coordiriación que la (lll), corno la (100) o la (110) [Hris91], 
debido a un mayor núrnero de enlaces diirarite el estado de transición [FeiSO]. 
En este punto adquiere gran relevancia el resultado principal del ariálisis estructural 
de la superficie (4~4)Pb /Cu( l l l ) :  la gran corrugación que ruuestra la primera capa del 
sustrato bajo el Pb hace que el adátorno de Cu que llega a la superficie se ericiientre, 
tras atravesar la capa de Pb, con un entorno de átomos de Cu considerablernerite 
distorsionado en cornparación con el de una superficie Cu(ll1) limpia. Así, de forrria 
efectiva, la coordinación ha disminuido y la situación se asemeja a la de otras superficies 
como la (100) o la (110) en las que se ha predicho la difusión por un rnecanisrno de 
intercariibio [Hnsgl]. 
Dada la sirnilitud entre las estructuras (4x4) que forrna el Pb sobre la superficie 
Cu(ll1) y las películas de Co crecidas sobre ella, es muy plausible que los rnisrnos 
mecanisrnos de difusión operen en arnbos casos. Los resultados de STM expiiestos en 
este trabajo indican que la densidad de nucleación de islas de Co aiimerita conside- 
rablemente respecto al crecirniento sin surfactante y que el crecimiento de Co tiene 
lugar en la forma capa a capa a partir de la segunda. Los resultados estructurales de 
LEED muestran una gran corrugación tanto de la capa de Pb como de la de Co sobre 
la que se asienta, de forma análoga a lo que sucede sobre el sustrato Cu(ll1).  Por lo 
tanto, se dan las condiciones que presumiblernente favorecen el carribio hacia el rnodo 
de difusión por intercambio. 
El hecho de que el crecimiento del Co sobre ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  proceda en la forrria 
capa a capa sólo a partir de la segunda se debe a la coexistericia inicial de islas de 
alturas rnorio- y biatórnicas. En el caso del crecimiento Co/Cu(ll l)  sin surfactante, 
prácticamente todas las islas que se observan son de altura biatórnica a temperatura 
ambiente. Esto está relacioriado con la presericia de Cu en la última capa de las islas de 
Co [Fig96, Ped971, que rebaja la energía superficial. La capa compacta de surfactarite 
sobre las islas tiene ese rnismo efecto, por lo que su presencia hace desaparecer'la razón 
de la ganancia energética del proceso. Por otra parte, las islas biatórriicas de altura 
homogénea requieren una eficaz difusión superficial de Cu. La capa de Pb disminuye la 
movilidad atómica tanto de Cu corno de Co sobre la superficie Cu( l l l ) ,  lo que aiiade 
otra razón, esta vez de tipo cinético, que explica porqué no todas las islas sor1 de altura 
biatómica con el surfactante. Una posible forrna de determinar cuál de los dos efectos 
domiria séria la realización de experimentos para medir la proporción de arnbos tipos 
de islas en función de la ternperatiira del sustrato, que debe afectar priricipalrnerite a 
los procesos de difusión. 
El modo de difusión por intercambio en presencia del siirfactarite tiene uria iiri- 
plicación susceptible en principio de ser verificada experirrientalrrierite. En el caso de 
ser activo también en el crecirriierito heteroepitáxico, es posible que dé liigar a una 
composición mezclada a nivel atórriico, esto es, uria verdadera aleación siiperficial (o 
interfacial) de Co y Cu bajo la capa de Pb, a diferencia del caso de crecirniento siti 
surfactante en el que se observa una coexistencia de dominios terminados eri Cu y 
eri Co [Fig96, Ped971. La posibilidad de detectar iin efecto así con LEED es rerriota, 
pues su capacidad de discrirriinar entre átomos de Co y de Cu decae rápidamente con 
la profundidad en el material [Rat97] y lo debe hacer mucho más aún bajo una capa 
de uri rriaterial tan fiierternerite dispersar de electrones corno el Pb. Es posible que 
técnicas más locales y más sensibles al entorno químico de los átomos, por ejernplo 
XAS o NiMR, puedan verificar este aspecto. 
Cabe hacer finalmente al- nos comentarios acerca de la posible generalidad del 
mecanismo propuesto para la actuación de los surfactantes. Éste requiere en primer 
lugar un recubrimiento del orden de una monocapa, esto es, no actuaría en zonas 
al descubierto. Así, quizá no sea aplicable a casos como el de Sb en el crecirniento 
de Ag/Ag(lll),  en el que la cantidad de surfactante en la superficie se ha estimado 
en fracciones pequeñas de una monocapa (Vri941. En este caso se ha propiiesto SU 
adsorción en los escalones corno modo de actuación. 
El aspecto decisivo del modelo considerado en este trabajo es el cambio en el modo 
de difusión que produce el surfactante. Se propone que a su vez puede estar causado 
por la gran distorsión que éste induce en el sustrato. En este sentido, es posible 
que estructuras menos compactas que la (4x4) considerada aquí puedan comportarse 
de manera similar. Por ejemplo, el In forina estructuras (J3 x J3) y (2x2) sobre 
Cu(ll1) [ C m ]  que pudieran inducir el crecimiento hornoepitáxico observado en este 
sistema [vdV95]. 
4.6.1 Conclusiones 
Los resultados de este capitulo se pueden resumir en las siguientes conclusiories: 
Se ha estudiado el crecimiento de Pb sobre Cu(ll1) a temperatura ambiente. El 
crecimiento tiene lugar en el modo Stranski-Krastanov: se forrria una monocapa 
de P b  con estructura hexagonal que recubre homogénearriente la superficie. Sobre 
ella comienza la formación de cristales tridi~nensionales de Pb. 
Se ha determinado la estructura cristalográfica de la superficie ( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l )  
por medio de LEED cuantitativo. La capa de Pb presenta una gran corrugacióii 
en la dirección vertical (0.20A) que induce una mayor aún en la primera capa 
del sustrato (0.26A). La reconstrucción se extiende hasta la tercera capa de Cii. 
El origen de la reestructuración se encuentra en la disminución de coordiriacióri 
del átomo de Pb que ocupa la posición cima. Para compensarla, el átorrio de 
Cu debajo [le él se hunde en el sustrato y da lugar a un efecto de "corriigacióri 
inversa". El rriodelo es compatible con las imágenes de STM de la superficie 
( 4 ~ 4 ) P b / C u ( l l l ) .  
La monocapa de Pb se segrega prácticamente en su totalidad hacia la superficie 
de las películas de Cu y de Co depositadas subsiguiente~riente sobre ella. Esto 
garantiza su presencia en la superficie, el prirrier requisito para su actividad corno 
surfactarite. El P b  mantiene una estructura (4x4) sobre las capas liexagoiiales 
tanto de Cu corno de Co. 
DISCUSIÓN GENERAL Y CONCLUSIONES 
El P b  en la estructura (4x4) induce el crecirniento homoepitáxico sobre Cu( l l1)  
en la forma capa a capa por nucleacióri de islas bidirnensionales sobre las terra- 
zas. En ausencia de surfactante, la homoepitaxia de Cv a teriiperatura arnbierite 
procede en gran medida por propagación de escalones, que se hacen rugosos por 
limitaciones cinéticas. Sólo en terrazas suficientemente grandes tiene lugar la 
nucleación de islas. En ellas, la presencia de una barrera ES grande en con-  
paración con la barrera de difusión hace que el crecimiento proceda de forma 
tridimensional. 
El P b  induce asimisrno el crecimiento capa a capa en la heteroepitaxia de Co 
sobre Cu( l l1)  por nucleacióri bidirnensioriai. La coexistericia de islas de una y dos 
alturas atómicas en los prirneros estadios del crecimiento hace que el creciiriie~ito 
capa a capa comience a partir de la segunda, como se observa en los experirnentos 
de MEED y TEAS. 
El P b  aumenta en más de un orden de magnitud la densidad de islas formadas por 
la deposición de Co y/o Cu en las terrazas del sustrato. Asirriisrno, el trarisporte 
de material entre los distintos niveles de la película se ve iricrerneritado respecto 
a los casos correspondientes de crecimiento sin siirfactante. 
El P b  no influye significativanente eri la transición FCC-HCP de la estructiira 
de las películas de Co. El principal efecto del P b  se da, pues, sobre la rriorfologia 
de las películas. 
. . 
:5 
Corno consecuencia de las buenas características del creciniiento horno- y hetefoe- + h 
pitáxico en presencia de Pb, el crecimiento de bicapas Co/Cu procede asirnisrtio 
.% 
de forma capa a capa, como indican las imágenes de STM. Esto explica el redu- 
cido nivel de rugosidad de las intercaras entre ambos metales y posibilita el buen 
control y la buena definición de los espesores. En particular, la homogeneidad 
en la  morfología y en la secuencia de apilarniento de las dos prirrieras capas de 
Co/Pb/Cu( l l l )  explica la ausencia de rnaclado en las pelíciilas de Cii crecida5 
sobre ellas. 
La reducida rugosidad producida por el modo de crecirniento de Co y Cu sobre 
Cu( l l1)  es a su vez la razón de la mejora en las propiedades rtiagnéticas de 
las heteroestructuras fabricadas cori la ayuda de Pb corrio surfactarite, coirio la 
extensión en el rango de espesores de Co con PMA y la observación tle acoplo 
AF completo entre las capas de Co. 
La cornparacióri de los resultados experirneritales aquí preseritados acerca de la 
hornoepitaxia sobre Cu(l l1)  cori siriiulaciones de Moritecarlo sugieren que el irie- 
canisrno de actuación de Pb coirio surfactarite en este sistema es la iriduccióri de 
un cambio en el modo de difusión de Cu sobre las terrazas. Éste pasa a tener 
lugar por intercarnbio atómico bajo la capa de surfactante. El coeficiente de 
difusióri asociado a este proceso es inferior al de saltos que opera eri ausencia 
de surfactante, lo que explica el aumento observado eri la densidad de islas ~iu- 
cleadls. En el mecanismo de intercambio, el proceso de descender un escalón 
monoatómico no presenta una energía de activación adicional respecto a la di- 
fusión sobre las terrazas, con lo que desaparece la barrera ES. Esto explica el 
modo de crecimiento capa a capa por nucleación de islas bidimensionales. 
Se han realizado análisis con STM sobre la morfología de la superficie tras expe- 
rimentos de recocido que confirman el modo propuesto por las sirnulaciories de 
Montecarlo para la difusión mediada por el surfactante. 
La gran modulación en la dirección vertical tanto de la capa de Pb corno de 
las primeras de Cu en la estructura (4~4)Pb /Cu( l l l ) ,  resultado obtenido de los 
análisis estructurales por medio de LEED cuantitativo, se propone corno el origen 
del cambio en el modo de difusión hacia el mecanismo de intercarnbio. La razón 
es la pérdida de coordinación en los átornos de Cu que esta disposición atórriica 
implica. La estructura (4x4) que forma el Pb sobre las películas de Co deposita- 
das sobre Pb/Cu(l l l )  presenta características similares: gran corrugación en la 
capa de Pb y en la primera de Co, por lo que el razonarnierito anterior se puede 
aplicar también al caso de la heteroepitaxia de Co sobre (4~4)Pb /Cu( l l l ) .  
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Apéndice A 
A. l  Sistema experimental: Campana de ultra alto 
vacío 
"A little bit ubaut ul~nost nothin,q." 
Lewis D. Hall. 
El sistema experimental eri el que se h u i  realizado todas las medidas presentadas 
en esta memoria es una campana de ultra alto vacío (UHV) construida en los talleres 
de la  Universidad Autónorria de Madrid (UAM). Su fabricación eri acero inoxidable y 
sus bridas con cierre por jurita de cobre perrniteri su horneado a 150-200°C por medio 
de un sistema mixto de hornos y cintas de caldeo. Al enfriarse la campana tras uri 
tiempo típico de 36 horas a esas temperaturas, se alcanza una presión residual eri el 
rango de 10-1°mbar. La cámara descansa sobre una plancha de hierro que a su vez se 
apoya sobre un bastidor a través de láminas y rodillos de silicona que proporcioriari 
al STM una primera etapa de amortiguación de vibraciones. El inoritaje ha sido 
descrito previamente eri dos trabajos [Vaz92, Fig95bJ y se puede ver en la figura A.1. 
A coritinuación se eriumerari los ele~iie~itos cori que cuenta: 
m Sistema de bombeo: 
Borriba ióriica tipo triodo; capacidad de bombeo: 270 l/s (Leybold 12.270). 
Bornba de sublimación de titanio de tres filarrientos (Leybold). 
Trampa de riitróge~io líquido, fabricada en la UAM. 
Bomba turbornolecular; capacidad de bombeo: 150 I/s (Leybold Turtiovac 
150V). El vacío previo se realiza mediante uria bomba rotatoria de aceite (Ley- 
bold Trivac D4B/DS, 4 rri"/h). 
El sistema cuenta con dos válvulas de puerta (Therrnionics) que ~errniten aislar 
la bomba turbomolecular y el conjunto iónica + sublirnadora + trampa, respec- 
tivamente, del resto d? la carnpana. 
o Manómetro de ionización l e  tipo Bayard-Alpert (Leybold, Ic riivac IM 220). 
Espectrómetro cuadrupolar de rnasas (RIBER QM) para el análisis del gas resi- 
dual. 
Cañón de iones (Varian 981-2043) de hasta 3kV. 
Tubo con niúltiples entradas de gases a través de válvulas de fuga (Ar, 0 2 )  
separado de la carnpana por uria válvula de codo y evacuable a través de una 
conexión directa con la bomba turbornolecular a través de uria segunda válvula 
de codo. 
Dedo frío de Cu refrigerado por nitrógeno líquido. Se utiliza para enfriar la mues- 
tra hasta ternperaturü. ambiente tras uri tratamiento tcrrnico. La terriperatura 
se mide por medio de un terrnopar W-Re. 
Evaporadores fabricados para este trabajo: 
Co: bombardeo electrónico. 
Cu: bombardeo electrónico. 
Pb: calentamiento resistivo. 
Obturador común a los tres evaporadores. Se describen en el apartado A.5. 
Difractómetro de electrones de cuatro rejas y vista trasera (SPECTALEED, Orni- 
cron Vakuurnphysik GrribH). La electrónica de coritrol cuenta con dos rnódulos 
para operar la óptica en los rriodos difractómetro LEED y espectrórnetro de 
electrones Auger, respectivarnerite. Véase apartado A.2. 
Unidad STM fabricada en el laboratorio. Es de avance inercia], con piezoeléctricos 
cilíndricos coricéntricos [Vaz92, ZegSO]. La electrónica [le coritrol es cornercial 
(RHK STM100) y de funcioriarriierito arialógico. Véase apartado A.3. 
Mariipulador de alta precisión con posibilidad [le rrioviriiierito en las direcciories 
x, y, z, giro en 0 e inclinacióri en torno a la vertical. Porta uri filamento ericapsu- 
lado en uri tubo de alúrnina para el calentamiento de la rnuestra por boriibardeo 
electrónico. Permite la transferencia de la rnuestra entre las técnicas de prepara- 
ción (bombardeo iónico, evaporadores, dedo frío ...) y de ariálisis (óptica LEED 
y cabeza de STM). 
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Cámara de introducción rápida. 
En el transcurso de este trabajo se ha dotado a la campana de un sistema de iii- 
troducción rápida de muestras. Corista de una barra accionada rtiagriéticarnerite 
que permite transferir la muestra entre la campana principal y una iriiriicárriara 
de introducción que se puede evacuar independientemente con la bomba turbo- 
molecular. Ambas cárnaras están separadas por una válvula de puerta de 2:". 
Figura A.1: Sisteina experiine~ital eii el que se liaii realizado todas las iiiedidas preseiitadas 
en esta memoria. Se ve eii la fotografía la cainpaiia de ultra alto vacío con la veiitaiia 
priiicipal eii el centro, la brida que porta el STM a la izquierda y el iuaiiipulador eii la parte 
superior. A la dereclia se piiedeii ver las bridas doiide se sitúaii los evaporadores, el sisteiiia 
de transferencia, el caíióii de ioiies etc. A la óptica de LEED se accede visualirieiite a través 
de una veiitaiia eii la parte de atrás de la campana. 
A.2 LEED: Instrumentación y análisis de datos 
A.2.1 Instrumentación 
Las inedidas de difracción de electrones presentadas en esta memoria han sido 
realizadas con dos sistemas de adquisición distintos, aunque la óptica de LEED fue 
la misma en ambos casos. Los dos utilizan una cámara de vídeo emplazada fuera del 
sistema de vacío para medir la intensidad luminosa producida por el impacto de los 
electrones sobre una pantalla fosforescente situada dentro. Este rnétodo se denomina 
vídeo LEED (VLEED). El procedimiento de medida es muy sirnilar en ambos casos y 
las mayores diferencias provienen de la evolución tecnológica en los aproxirnadarnerite 
10 años que separan ambos diseños. El primero de ellos, más antiguo, fue aportado 
por la cátedra de Física del Estado Sólido de la Universidad de Erlangen-Nürnberg 
(Alemania) donde fue desarrollado y es del tipo AUTOLEED basado en un ordenador 
ATAFT El montaje se ha descrito con detalle [GemSO] y ha sido empleado previamente 
con éxito en el mismo sir:,.~a de vacío [FigSSb, Fig96, Mü196aI. 
El segundo sistema (Aida-PC) ha sido adquirido por el laboratorio y puesto a 
punto por el autor en el transcurso del presente trabajo. Ha sido diseñado también 
bajo la supervisión de la Universidad de Erlangen y está basado en un ordenador PC's 
compatible Intel. Se da a continuación un breve resumen de sus características más 
irnportantes y se dejan los detalles para su consulta en las referencias (Wed95, HeiSS]. 
El montaje experimental se muestra esquemáticamente en la figura A.2. A la 
derecha se representa la óptica LEED dentro de la campana de ultra alto vacío. El 
equipamiento básico para la medida de intensidades consiste en una cárnara CCD (b/n) 
y un ordenador de tipo PC con un rnicroprocesador Pentium a 100 MHz equipado con 
una tarjeta digitalizadora de vídeo que recibe la señal procedente de la cámara. La 
resolución de la tarjeta es de 768x576 pixels y su rango dinámico de 8 bits. Por 
medio de un potenciómetro se puede optirnizar el ajuste entre los rangos de la tarjeta 
digitalizadora (de O a 255) y la señal de la cárnara. Asimismo cuenta el PC con una 
tarjeta de adquisición de datos AXIOM AX5621 cori 8 canales diferenciales axialógico- 
digitales (AD) y 2 canales digital-analógicos (DA) de 16 bits de resolución a uria 
frecuencia de 50 kHz. El equipo se completa con un monitor de vítleo que permite 
observar en todo rnornento la imagen captada por la cámara. 
La tarjeta de vídeo digitaliza la irnageri del patrón de difracción y la alitiaceria terri- 
poralmente en un registro interno de 3 Mbytes. El programa de control permite definir 
hasta un máximo de 8 "ventanas" en la irriageri digitalizada, en el interior de las cuales 
se mide la intensidad. También permite fijar los valores de las energías iriicial y final 
así corno el incremento de energía entre cada dos medidas consecutivas (norrnal~rieiite 
se utiliza 0.5 eV). El ordenador genera a través de uno de los convertidores DA una 
rarnpa de voltaje que produce en la unidad de control de la óptica LEED el barrido 
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Figura A.2: Montaje esquemático para medir intensidades difractadas de LEED por iriedio 
de una cámara de vídeo (Vídeo-LEED). La parte de la derecha iriuestra la óptica LEED 
alojada en el interior de la campana de ultra alto vacío. En la parte de la izquierda, al aire, 
se encuentra el resto del equipo necesario. 
en energía deseado. Con este barrido se rnueven en la pantalla los haces difractados 
en dirección al haz especular (00) a la vez que varían sus intensidades. Por ello .el 
programa debe "perseguir" dichos haces, esto es, hacer que las ventanas de medida se 
encuentren siempre localizadas sobre las reflexiones. Para ello proporciona distintos 
modos de medida, que se describen brevemente a continuación. 
El modo más común es el denominado "follow" , en el que se almacena la posición del 
punto más brillante. Sobre él se centrará la ventana en la siguiente imagen digitalizada. 
El procedimiento funciona bien siempre que la reflexión sea suficieriternente intensa. 
En aquellos valores de la energía en los que la curva 1-V se aproxime a O, la ventana 
corre el peligro de perder la reflexión. Para evitarlo, el programa permite c'iefiriir una 
intensidad urribral, por debajo de la cual no se aplica el procedirriierito anterior sino 
que se extrapola la trayectoria previa de acuerdo a una ley proporciorial a a de 
acuerdo a la relación 1.4. Otro modo útil es el denominado "repeat", en el que las 
trayectorias de las ventanas se toman de un experimento anterior. Es muy conveniente 
cuando se han podido registrar en buenas condiciones de medida (por ejemplo, en una 
superficie limpia) y se quieren medir posteriormente las intensidades en los mismos 
lugares del espxio recíproco tras depositar una película, adsorber un gas etc. Para 
ello es necesario mantener la geometría relativa entre la muestra, el haz de electrones 
:. !a cámara. Hay otros rr-dos de rnedida que no se utilizan tan habitualmente, pero 
pueden ser de utilidad en ocasiones señaladas. 
Durante la toma de datos se observan en tiempo real las in~ensidades medidas en la 
pantalla del ordenador y el patrón LEED con las ventanas superpuestas en el monitor 
de vídeo. Esto permite el control de la medida en todo rnomerito. Por ejernplo, para 
realizar medidas de LEED a incidencia normal se requiere una precisión en ésta del 
orden de 0.5". Sólo se puede verificar si la incidencia es suficientemente buena corn- 
parando entre sí las curvas 1-V de reflexiones equivalentes por simetría, pues ésta sólo 
es completa a incidencia normal. El programa permite calcular el grado de sirniliturl 
entre varias curvas a través del factor de Pendry Rp para poder corregir así el ángulo 
de incidencia. Esta suele ser la parte más laboriosa del proceso de medida, y se prolon- 
ga normalmente hasta que se obtiene entre haces "equivalerites" Rpaim < 0.1. Hay 
estudios sistemáticos que demuestran oue las desviaciones residuales de la incidericia 
normal, una vez conseguido este nivel de acuerdo, se pueden corregir prornediarido las 
curvas de reflexiones equivalentes [Bay95], lo que también mejora la relación señal-ruido 
en los datos y mitiga la influencia de posibles irregularidades, por ejemplo, irihomoge- 
neidades en la luminosidad de la pantalla. Las curvas así obtenidas son normalizadas 
a la corriente del cañón de electrones y suavizadas varias veces por el procedimiento de 
tres puntos. El resultado es lo que se representa gráficamente a lo largo de este traba- 
jo con el nombre de "curvas 1-V experimentales". Por otra parte, estas curvas entran 
en el proceso de análisis, en el que se intentan reproducir calculando las intensidades 
para distintos modelos estructurales. El procedirniento se describe brevemente en el 
apartado A.2.2. 
El programa permite registrar la intensidad dentro de una ventana y corregir la iri- 
fluencia del fondo difuso. Contribuyen a éste priricipalrnerite los electrones dispersados 
con pequeñas pérdidas de energía por creación de fonones o pares electrón-hueco, la 
luminosidad residual en la campana de vacío y la corriente en oscuridad de la cámara 
(la señal presente con el objetivo cerrado). Se efectúa dicha correccióri restando a la 
intensidad surnada sobre todos los pixels de la ventana el prornedio de la rnedida eri 
los pixels del marco. El procedimierito aporta irria corrección suficienternerite biieria 
siempre que no se pretendan medir iriterisidades difusas. 
Las curvas 1-V se norrnalizari a la corriente Io del cañón de electrones. Con este 
fin, el ordenador registra a través de uno de los convertidores AD una sena1 propor- 
cional al número de electrones que abandonan el cañón e inciden sobre la muestra. 
La electrónica de control proporciona dicha señal como la caída de potencial eri una 
resistencia de 10 kR situada entre la tierra "interna" de la electrónica y la tierra de 
la campana, a la que está conectada la muestra. Para poder medirla, por tanto, es 
necesario no cortocircuitar arnbas tierras, para lo que se requiere, en particular, que 
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la programación de energía del canal DA a la electrónica de control esté aislada de 
tierra. Si no es el caso, será necesario intercalar u11 amplificador de aislamiento (cori 
ganancia 1) en ese circuito. 
A.2.2 Cálculo de intensidades 
Los ajustes a los datos experimentales LEED presentados en esta memoria hari 
sido realizados por Dr. Stefan Müller, del grupo de Prof. Dr. Klaus Heinz de la Univer- 
sidad de Erlangen-Nürnberg en el marco de un programa de cooperación entre ambas 
universidades. Se han empleado los códigos de Van Hove [VHo79]. Hay varios textos 
en los que se describe la teoría dinámica de la difracción de electrones (por ejemplo, 
[Pen74, VHo791); nos limitaremos aquí a exponer brevemente el esquema de cálculo 
seguido. 
El punto de partida de los cálculos es la ecuación de Schrodinger para un electrón 
en el potencial de una superficie cristalina [Mü196b]: 
El potencial dispersor V se describe en la aproximación de "iriuffiri tiri", en la quese  
consideran potenciales atómicos con simetría esférica hasta una cierta distancia del 
átomo en cuestión. Fuera de esas esferas el potencial es constante (cero). Superpuesto 
a los potenciales atómicos se encuentra un potencial complejo e i~idependierite de la 
posición Vo = Vm+iVoi, denominado "pote~icial interno". Su parte real, Vo,, describela 
disminución media efectiva de potencial y por tanto, el aumento de la energía ciiiética 
que experimentan los electrones al penetrar en el sólido (efecto de refracción). La parte 
imaginaria, Voi, da cuenta de la atenuación que experimenta el haz de electrones por 
procesos inelásticos, principalmente excitación de plasrnones y pares electrón-hueco. 
Por el principio de incertidumbre, la semianchura de los picos en las curvas I (V)  
vale 2Voi La determinación directa de Vo, y Voi a partir de datos experiinentales no es 
posible, por lo que ambos se toman corno parárnetros ajustables en el transcurso del 
análisis estructural. 
El cálculo del estado de dispersión IQ> se puede reducir al cálciilo de la Iiia- 
triz T definida mediante VI*>= TI&>.  Para ello se utiliza el operador de Gree~i 
+ 
G o  E (E - Vo - el)-' 2ni para un electrón libre en uri estado de oritla plana Iko>. Se 
obtiene 
IQ>= (1 + G ~ T ) ~ & > ,  (A.2) 
de donde se llega a la ecuación de Lipprnann-Schwiriger para la matriz T :  
o bien 
T = (1 - VGO)-'V. 
El cálculo de T se realiza mediante inversión de rnatrices y resuelve de manera au- 
toconsistente el problema de dispersión. Ahora podernos calcular la transferencia de 
intensidad de un haz de electrones incidente con la dirección & hacia la dirección 6 
como el módulo al cuadrado de la amplitud de transición: 
El cálculo de la rnatriz T se realiza en tres pasos. En primer lugar se calcula la 
dispersión por átomos individuales. Puesto que es un proceso con simetría esférica, las 
matrices atómicas ti son diagonales en el espacio de momentos angulares y se pueden 
escribir en términos de un número finito de desfasajes 6,. Éstos se calculan por i i r i  
procedimiento de Hartree-Fock relativista y se les hace complejos para tener en cuenta 
de una forma fenomenológica los efectos de temperatura finita, a modo de un factor 
Debye-Waller efectivo. La makiz T en la ecuación A.4 se puede escribir como una 
serie de Born (T = V + VGoV + VGoVGoV + ...) y, teniendo en cuenta que el 
potencial V es la suma de los potenciales atómicos, se llega al siguiente desarrollo: 
Esta relación ofrece la posibilidad de construir T en términos de procesos de dispersión 
de orden creciente, siendo cada uno suma de eventos únicos de dispersión. 
A partir de las rnatrices atómicas se construye la matriz de dispersióri de una capa 
desarrollando las ondas esféricas emergentes de un determinado átorrio en tér~riirios <le 
ondas esféricas centradas en las posiciones de los átomos vecinos [Hei95]. Firialrnerite, 
para construir la rnatriz T total del cristal se han de ensamblar las rriatrices de disper- 
sión de las capas. Debido a la simetría de translación, es conveniente expresar dichas 
matrices en la representación de rriomentos lineales. Para ello se desarrolla la ariipli- 
tud de dispersión en un conjunto de ondas planas con ~nornentos paralelos (koii + g) 
para producir amplitudes M::. Los signos i indican la dirección de las ondas planas 
incidentes y emergentes. Las matrices M se utilizan para apilar las capas y producir 
las amplitudes de difracción por la superficie. Para ello se ha iisado en este trabajo el 
método del doblado de capas [Pen74], en el que las capas adyacentes se acoplan paso 
a paso de manera que por cada inversión de matriz el número de capas se rniiltiplica 
por 2. 
Mezclas d e  dominios: suma d e  intensidades 
El método descrito anterior~nerite asume simetría perfecta de traslación en las 
direcciones paralelas a la superficie y calcula la intensidad difractada su~riarido "colie- 
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rentemente", es decir, sumando las amplitudes difractadas por todos los átomos. Es 
evidente, por tanto, que este procedimiento es insuficiente cuarido no se da esa siriietría 
perfecta en la  superficie, por ejemplo, cuando están presentes dominivs  con distinta 
estructura. Éste resulta ser el caso en muchos de los ajustes preseritados en este tra- 
bajo. La intensidad difractada resultante en presencia de varios dominios es igual a la 
suma de las intensidades (suma "incoherente") producidas por cada uno de  ellos si se 
cumple alguna de las siguientes condiciones: 
si el tamaiio de los dominios es mayor  que la longitud de coherencia del iristru- 
mento empleado para observar la difracción. Para una óptica de LEED conven- 
cional se estima ésta en menos de 100A [Prk71]. 
siendo el tarnaño de dominios m e n o r  que la longitud de colierericia, está aúii 
justificado siempre que éstos se encuentren distribuidos al azar sobre la superficie, 
esto es, sin correlaciones eritre ellos. 
En el caso de tener IIII único dorninio en la superficie cori una estructura iio ex- 
cesivamente cornplicada, por ejemplo una ( l x l ) ,  se puedeii variar los pará~netros.eii 
ella de forma corivencional, es decir, calculando las intensidades para cada valor de los 
parámetros y comparando con el experirnerito. Si por ejemplo, se variar1 únicarrierite 
las tres primeras distancias interplanares con 10 valores de prueba por cada uria, se 
deben calcular un total de lo3 estructuras distintas, un número que puede ser aborda- 
do sin problemas. Sin embargo, con dos dorniriios diferentes, el núrriero de estructuras 
de prueba se eleva a (lo3) 2=10G. ES evidente que con r r i h  darninios aún, de riia- 
yor complejidad y debiendo variar también las proporciones relativas eritre ellos, este 
esquema se hace irnpracticable. Por ello se ha utilizado en los ajustes de este traba- 
jo un método automatizado encaminado a la determinación de las estructuras de los 
diferentes dominios y de sus contribuciones relativas. Se trata de una rnodificació~i 
del algoritmo de muestre0 aleatorio descrito en la referencia [Ktk97]. Básicamente, su 
funcionamiento consiste en un camino aleatorio en el espacio de parámetros coinen- 
zando desde distintos puntos elegidos también al azar, cori el fin de eludir ~iiírii~iios 
locales. Las coordenadas de cada punto de este espacio corresponderi a un conjunto de 
parámetros y por tanto a un modelo estructural. Eri el entorno del plinto de partida, el 
algoritmo escoge aleatoria~nerite uri pu~ito de destino y se desplaza a él si proporcioiia 
un rnejor ajuste con los datos expeririieritales. El tarnaño de ese eiitorrio y, por tanto, 
la longitud del "paso" eri el carnirio aleatorio está dada por una distribución de Gaiiss 
cuya zrichura es menor cuarito rriejor sea el grado de acuerdo ya alcanzado [ScfSG]. El 
procedirniento consigue un cornprorniso entre la rninirnizacióri del tiempo de cálculo 
y el rechazo de mínimos locales [Ktk97]. Cuando tras un cierto núrriero de iteracie 
nes, un núniero suficiente de "iridividuos" acaban en el rnis~iio lugar del espacio de 
parámetros, caracterizado aderná.5 por el rníriirno valor de Rp, se corisidera que el pro- 
ceso ha convergido y se toman los parámetros correspondientes a esa estructura como 
los de "mejor ajuste" a los datos experimentales. 
LEED tensor ia l  
Es fácil ver que el tiempo de computación requerido para el proceso de ajuste de 
las intensidades LEED utilizando un procediniiento completarnerite diriárnico corno el 
presentado anteriormente, aumenta enormemente con la complejidad de la estructura. 
Así, por ejemplo, reconstrucciones con celdas unidad de gran tamaño como la (4x4) 
que forma el P b  sobre Cu( l l1)  (capitulo 4) se hacen intratables, sobre todo si, como 
es el caso, es necesario determinar las posiciones atómicas en varias capas. Para 
abordar estas estructuras se ha desarrollado eri los últimos años un procedirnierito 
extraordinariamente potente y versátil denominado LEED tensorial (TLEED) [Ron86, 
Rou89, Rou921. En este trabajo se ha utilizado dicho método en los ajustes diriárnicos 
presentados en el capítulo 4. A continuación se describen brevernnrite sus fundarrieritos. 
La idea principal es partir de una es t rvz l~ra  de referencia, calculada diriárnicamer:t~ 
y tratar pequeñas variaciones sobre ella como perturbaciories. Por ejemplo, coriside- 
randa variaciones 6rj en las posiciones rj atómicas, se deben modificar las rriatrices de 
dispersión en la forma 
ti' = tJ + 6t1(6rj). (-4.7) 
Las nuevas matrices t3' ya no son diagonales en el espacio de momentos angulares. Se 
pueden calcular las variaciones 6 t j  haciendo uso del propagador G que convierte oridas 
esféricas centradas en r j  en un conjunto de oridas esféricas centradas en rj+6rj: 
donde se ha usado la notación abreviada L = (1, m). Con esto se calcula la variación 
a primer orden en la arnplitud de dispersión 
En la representación de rnorrientos angulares se tiene 
lo que permite calcular el cambio eri las interisidades difractadas rriediarite 
Las cantidades T~LI,, son las comporientes de un tensor y de ahí recibe su nornbre el 
procedimiento. La gran ventaja es que dependen sólo de la estructura de referencia 
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por lo que, una vez calculado, se pueden determinar las intensidades producidas por 
un gran número de estructuras de prueba aplicando las ecuaciones A.8-A.11 con rnuy 
poco esfuerzo computacional. Para determinar la estructura que minimiza el factor 
Rp se utiliza, al igual que en los ajustes por mezclas de dominios, un algoritino de 
bú:.queda por muestre0 aleatorio en el espacio de parámetros [KtkS7]. 
La simplificación física empleada por el método consiste en despreciar la dispersión 
múltiple entre las correcciones a los potenciales [HeiSS]. El rango de validez de la apro- 
xirnación puede llegar hasta desplazamientos atómicos de 0.5.4 respecto a la estructura 
de referencia. En cualquier caso, el resultado final obtenido debe ser verificado por 
medio de un cálculo dinámico. 
El método se puede aplicar no sólo a variaciones en las posiciones atómicas co~iio 
se ha considerado aquí, sino que también se ha extendido con gran éxito a variaciories 
en la identidad química de los átomos [Do1931 y al tratamiento de vibraciones en 
superficies (Lof941. Se trata sin duda de uno de los mayores avances producidos en los 
últimos años en el campo de la teoría de LEED. 
C santificación del ajuste: Factor d e  Pendry 
El ajuste de los datos de LEED es un proceso de "prueba y error" en el que 
las intensidades calculadas para un determinado modelo estructural son comparadas 
con el experimento y es adrriitido aquél que proporciona un riiejor acuerdo con los 
datos experimentales. Para cuantificar el grado de acuerdo eritre dos curvas se han 
definido varios "factores de fiabilidad" en la literatura. Eri este trabajo se ha usado 
sistemáticamente el factor de Pendry R p ,  que es el que ha alcanzado el mayor grado 
de consenso entre la comunidad de LEED. Sus principales virtudes son las siguientes: 
1. valora más fuertemente las posiciones de los picos que sus alturas; esto es con- 
veniente, pues las intensidades absolutas en LEED pueden venir afectadas, por 
ejemplo, por inhornogeneidades en la pantalla 
2. hace intervenir solamente las derivadas de orden prinlero de las curvas expe- 
rimentales, con lo que se evitan problemas de amplificació~i excesiva del ruido 
presente en los datos 
3. permite definir una vuriunzu con la que estimar los errores estadísticos (ver iiihs 
abajo). 
El factor de Peridry eritre dos curvas IeZp(E) e It,,(E) se define [Peri80] mediante 
la ex~resión: 
en la que la función Y, definida corno 
tiene una relación directa con L, la derivada logarítmica de I ( E )  
La razón de usar la función Y(E) en lugar de la derivada logarítrriica L(E) es evitar 
la contribución excesiva de regiones con I - 0, que son más propensas a errores 
experimentales. 
El factor de Pendry torna el valor O cuando las dos curvas son idériticas, 1 cuando 
son estadísticamente independientes y 2 cuando están anticorrelacioriadas. Se consi- 
dera que un ajuste ofrece un buen acuerdo con el experimento cuando Rp < 0.2; por 
debajo de 0.1 el acuerdo es excelente. En este sentido numérico, es más "exigente" 
que otros factores de uso más antiguo en LEED, como el cie Zanazzi-Jona Izan771 o 
los de mínimos cuadrados (VHo771. 
Pero la ventaja más importante es la posibilidad de definir una variaiiza de Rp. Se 
hace mediante la expresión [PeriBO]: 
.ar(Rp) = R , p  /% 
AE'  
donde R P  es el valor de Rp para el modelo de mejor ajgste y A E  es el solaparnierito 
total en energía de las bases de datos teórica y experimental. Se pueden descartar con 
una probabilidad del 66% los modelos estructurales con 
.4simisrno, se utiliza la relación A.1G para estimar los errores en los parárnetros 
ajustados, determinando los rangos de variación en torrio a éstos en los que el ajuste 
no ernpeora en una cantidad superior a R',$" + var(Rp). A este respecto conviene 
destacar un aspecto: de esta forma se estiman únicamente los errores estud2stico.s, 
esto es, los que afectan a la precisiún de los valores presentados. La posible influencia 
de errores sistemúticos tanto en la teoría como en el experimento queda fuera de 
esta consideración, con lo que la exactitud (acuerdo con la "realidad") de los valores 
obtenidos no puede ser cuantificada. Puesto que ésta, como es obvio, rio se corioce, 
solamente la comparación con resiiltados obtenidos por otras técnicas puede ser de 
ayuda. 
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La relación A.15 expresa el hecho de que la precisión de una medida depende de la 
raíz cuadrada del número de datos iridependientes. Teniendo en cuenta la sernianchura 
típica de los picos (2 Vqi), el número de ellos se estima en 
(A. 17) 
para unas curvas de extensión total AE. Considerando un pico en un espectro 1 - 
V como una unidad de información estructural, el número N se puede interpretar 
razonablemente como la cantidad de puntos estadísticarnente independientes en los 
espectros, estimación que peca, si acaso, de conservadora [PengO]. Esto determina 
a su vez el número rnáxirno de parárnetros que se pueden extraer de un ajuste. Se 
considera que se necesitar] tres puntos independientes por parárnetro, pues tres son 
los necesarios para ajustar un rnáxirrio mediante, por ejemplo, una función parabólica. 
En los ajustes presentados en este trabajo, el número de parárnetros ajustados está 
siernpre por debajo de esta cota. Únicamente en los ajustes del capítulo 3 se está cerca 
del límite, debido a la reducción de AE a causa de la gran simetría de los patrories de 
difracción. En esos casos, se incluye una discusión detallada del problema y se reduce 
el número de parámetros libres utilizando información previa. 
A.3 STM: Instrumentación 
El STM empleado en este trabajo fue co~istruido en los talleres de la Universidad 
según se describe en la referencia [Vaz92]. La punta se encuentra en el eje de un 
piezoeléctrico cilíndrico que ejecuta los barridos en x y en y además del iriovirniento 
en z. Concéntrico con el anterior, otro piezoeléctrico ~ n á s  grueso porta una base ;(le 
aluminio anodizado sobre la que descansa la muestra. Este segundo piezoeléctrico 
proporciona los desplazarnieritos ("offsets") e11 x, y, z. Los dos piezos está11 diviciidos 
en cuatro sectores en la cara externa, a los que se aplican las terisiones f V ,  y &V, y 
un único sector en la interna, que recibe la tensión f V,. 
El acercamiento de la muestra a la punta hasta el rango de túnel se realiza de iriodo 
inercial, aplicando una rampa de voltaje con forma de diente de sierra asirriétrico al 
sector z del piezoeléctrico externo hasta que la electrónica detecta una corriente de 
túnel. 
El diseño de piezos concéntricos proporciona al STM una gran estabilidad, pues su 
simetría ofrece una corrección de prirrier orden frente a derivas térmicas. Asirnismo, su 
compacidad le confiere una gran rigidez con una mínima frecuencia de resoriaricia del 
orden de 10 kHz. Para aislar el conjunto de vibraciones externas de baja frecuencia, 
se dispone de tres etapas de amortiguación: la cabeza descansa sobre tres planchas de 
acero separadas por vitones contrapeados. El conjunto pende de cuatro ~riuelles uiiidos 
entre sí dos a dos por vitones y, finalmente, toda la campana se apoya sobre planchas 
y rodillos de silicona. 
La electrónica de control es comercial (RHK STM100). El bucle de realirnentación 
es analógico con respuesta en frecuencia de hasta 30 kHz. La electrónica genera los 
barridos en x e y digitalmente, con 12 bits de resolución. Estas señales son rnultipli- 
c a d a  posteriormente en arnplificadores de alto voltaje hasta un rnáximo de 1130 V y 
mueven los piezoeléctricos hasta típicamente lprn en z e y y unos ~ O O O A  en z ,  si bien 
estos valores dependen del espesor de las cerámicas piezoeléctricas utilizadas. 
La toma de datos se realiza con un ordenador PC-386 rriediarite una tarjeta de 
adquisición DATA TRANSLATION DT2821-F, que cuenta con 8 canales diferenciales 
AD y 2 DA. Pueden funcionar a frecuencias de liasta 150 kHz y 130 kHz, respectiva- 
mente, con una resolución de 12 bits. Además, la tarjeta dispoiie de 16 líneas digitales 
de entrada y salida. El programa de adquisicióri y análisis de datos ha sido descrito 
en [Vaz92] y cuenta con opciones para tornar imágenes de topografía, corriente, reali- 
zar espectroscopía etc. Permite restar un plano o paraboloide ajiistado a la irnageri o 
a parte de ella, realizar cortes, medir áreas, aplicar distintos tipos de filtrado, calcu- 
l-,r transformadas de Fourier bidirnensionales y realizar tra'arnientos espectrales de 
las imágenes ... Algunas de estas opciones han sido añadidas durante el desarrollo de 
este trabajo, haciendo uso de la ventaja decisiva de tratarse de 1111 programa elabo- 
rado íntegramente en el laboratorio, con lo que puede ser modificado y recornpilado 
en cualquier momento para incluir las opciones que se consideren adecuadas para una 
aplicación concreta. 
Las puntas utilizadas eri este trabajo han sido alambres de W policristalirio de 
1.0 mm de espesor. Se cortaron por ataque electroquí~nico en una solucióri de NaOH, lo 
que las deja ya lo suficientemente afiladas para su uso en el STM. Everitualrrierite, con el 
fin de mejorar sus características de resolucióri y estabilidad se ernplearori tratarnieritos 
an situ como variaciones de corriente y voltaje túnel, impactos controlados contra la 
superficie, etc. 
A.4 Espectroscopía Auger: Calibración de recubri- 
mient os 
La espectroscopía de electrones Auger (AES) es una de las técnicas de superficies 
más antiguas. Permite verificar la lirnpieza y estimar las concentraciories elerneritales 
en la región superficial, por lo que forriia parte del equipamiento básico de cualquier 
laboratorio de Física de Superficies. 
El efecto Auger es una desexcitación no radiativa en la que la energía liberada al 
rellenar un electrón un hueco en un nivel profundo se le comunica a un tercer electrón. 
Este escapa del átorno con una energía cinética determinada por las energías de liga- 
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dura de los tres niveles involucrados. Puesto que éstas son propias del elerriento en 
cuestión, el análisis en energía de los electrones emitidos por una superficie contie- 
ne información sobre las especies químicas presentes. Por otra parte, a las energías 
cinéticas típicas a las que aparecen las transiciones Auger (entre 30 y 1500 eV), los 
recorridos libres medios de los electrones son del orden de monocapas [Sea79], por lo 
que la  profundidad de análisis de AES corresponde a la regióii superficial. 
En este trabajo se ha empleado la AES con tres fines principales: 
1. para controlar la limpieza de las superficies 
2. para calibrar los espesores de las películas depositadas 
3. para obtener información preliminar sobre los rnodos de crecimiento. 
A continuación se describe la instrumentación utilizada y posteriorrnerite se e x p e  
nen los fundamentos del procedimiento seguido para la determinación de los espesores. 
A.4.1 Instrumentación 
La óptica de LEED ha sido empleada en este trabajo para la realización de ine- 
didas de AES funcionando corno espectróruetro de campo retardante (RFA). Eri este 
modo de operación, el cañón produce un haz de electrones de uria determinada eneigia 
cinética evo (en este trabajo VO =2 kv)  que incide sobre la muestra y actúa coIrio 
fuente de excitación. Corno resultado de la iriteracción de los electrones cori la materia, 
:a muestra emite electrones según una cierta distribución en energía N(E) .  
Para operar la óptica como espectrórneiro, se utiliza uri nuevo rriódulo de control 
que aplica una rampa de potencial negativo V, a las rejas de forma que sólo pasan 
los electrones emitidos por la muestra con energías cinéticas mayores que eV,. Así 
funciona la óptica como un filtro de paso alto en energía y en la pantalla se mide 
una corriente 1 N se? N(E)dE.  Puesto que las transiciones Auger aparecen corno 
pequeños picos montados sobre una gran señal de fondo procedente de secundarios y 
electrones dipersados inelásticamente, resulta conveniente y es la práctica habitual en 
AES medir y representar v. Para ello, se superpone a V, una pequeña modulación 
sinusoidal (valores típicos: V,, = 5V, f = 5 kHz) y se amplifica la corriponerite de la 
señal de frecuencia 2 f (proporcional a $$) por rnedio de un ariiplificador serisible a la 
fase o "lock-iri"(la componente de frecuericia f da una señal poporciorial a N ( E ) ,  la 
primera derivada de 1). 
La adquisición de datos se realiza cori la rnisrna tarjeta y el ~riisrrio ordenador 
ernpleados para el STM (ver sección A.3). Se utiliza uno de los canales DA para 
programar el barrido en energía y urio de los AD para leer la señal de salida del "lock- 
in". El programa ha sido realizado eri el transcurso de este trabajo y adernás de rnostrar 
los espectros en la pantalla durante su medida, permite seleccionar los parárnetros del 
barrido, así como guardar, leer e irnprirriir los espectros. 
A.4.2 Calibración cie recubrirnientos 
La evolución de las intensidades de las transiciones Auger con la cantidad de 
material depositado contiene información sobre los modos de crecimiento [Arg89]. En 
efecto, si se miden y representan gráficamente las señales Auger del sustrato y del 
depósito frente al recubrimiento, se observa en general un co~nportarniento eri el que 
la señal del sustrato se atenúa mientras que la del depósito crece hasta un valor de 
saturación, en prirnera aproxirnación de forrna exponencial. 
Asumiendo un modelo simple de crecimiento capa a capa, idealmente, no corriieriza 
la formación de islas en el nivel a hasta que no se ha cubierto por completo el nivel a-  l. 
La intensidad de la señal Auger del sustrato recubierto por n rnonocapas de adsorbato 
tiene la forrna: 
~ ~ ~ < t ( n )  = I Z ,  exp (- } = ~ ~ t a y ~ ~ t ,  
A,ust COS e 
donde ZE,, es la intensidad de la transición Auger considerada en el sustrato lirnpio, 
A,,,, es el recorrido libre rnedio de electrones a esa energía y cose es el árigiilo de 
salida de los electrones que llegan al detector; eri el caso de la óptica de LEED vale 
en promedio aproximadamente 0.8. Para la señal del depósito se puede escribir uria 
relación análoga: 
en la que Zgp es la intensidad de la señal Auger'de una muestravolúrnica o, en su 
defecto, de una película del adsorbato con un espesor rnucho rriayor que los recorridos 
libres medios de los electrones de las energías en cuestión; Adep se refiere al recorrido 
libre rnedio a la energía de la transición del depósito; a,,,, = exp {-n/A,,,, cos O) es 
la atenuación de la señal del sustrato a través de uria rnoriocapa de material, con X 
expresada en MC. Las relaciones correspondierites en el caso del depósito son irinie- 
diatas. 
A partir de las ecuaciones anteriores se llega a lasiguiente relacióri para los cocientes 
de las dos señales: 
zsust 
- = S  4 ' ~ - , , t  (A.20) 
zdep 1 - ffzep' 
donde S = I,U,,/Zgp representa el cociente entre las señales Auger de muestras 
volúmicas de ambos elementos medidas en las mismas condiciories. 
En las expresiones anteriores, n representa el riúrnero entero de rrioriocapas deposi- 
tadas. Si el crecimiento procede de forrna perfecta capa a capa, las curvas Auger para 
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recubrimientos fraccionarios estarán formadas por tramos rectos que unen entre sí los 
valores dados por las relaciones A.18 y A.19 para los recubrimientos correspondierites 
a números enteros de rnonocapas. 
La relación para ei cociente A.20 se puede utilizar para determinar el recubrirriiento, 
riempre que se conozcan !os parárnetros a. Determinarlos con suficiente exactitud es 
el principal problema. Se puede hacer si se tiene al menos un punto de calibración, es 
decir, si se conoce el recubrirniento en algún punto de la gráfica de Auger. 
De acuerdo con lo anterior, si el crecimiento procede de forrna capa a capa, debería 
ser posible detectar experimentalmente el completado de rnonocapas corno carnbios en 
la pendiente ("breaks") en las curvas Auger cuando se ajustan éstas a tramos rectos, 
lo que efectivamente se hace habitualmente [Arg89]. 
El problerna es que esos carnbios de pendiente son en general difíciles de detectar 
porque nurica se da un crecimiento capa a capa ideal eri sisternas heteroepitáxicos. 
Por ejernplo, incluso en uno de los sisternas corisiderados corno modelo, Co/Cu(100), 
se ha  observzdo tanto por medio de TEAS y MEED [deM89] como de STM [Scrn92] 
que el crecimiento de las dos primeras rnonocapas es imperfecto, esto es, la  segunda 
comienza a poblarse apreciablemente antes de que 1~ primera esté coiripleta. Los 
cambios de pendiente siguientes son rnenos pronunciados aún. Estas razones, unidas 
a la dispersión propia de los datos, hacen que las curvas Auger experirnentales no 
estén forrnadas nunca estrictamente por tramos rectos. Por ello, eri ocasiories no está 
clara la presencia y naturaleza de los "breaks" y en consecuencia, se puederi corrieter 
errores considerables en la deterrniriación de los recubrirnieritos. Los sisterrias corno 
Co/Cu( l l l )  en los que no se da crecirnierito capa a capa son peores aún desde este 
punto de vista, pues las curvas sor1 siernpre suaves y rio presenta11 carnbios de pendiente 
inequívocos. 
Una solución a este problerna se obtiene cuando se puede deterrniriar por otro 
método, independiente de las señales Auger, el purito de calibracióri deseado, por 
ejemplo, cuando uno es capaz de determinar el rnoruento eri el que el recubrirnierito 
vale exactamente una monocapa. La información independiente puede provenir de la 
medida de la función de trabajo o la intensidad difractada de algúri tipo de partícula 
(electrories, átornos rieutros, rayos X a incidencia rasante) que sea sensible a la riigo- 
sidad de la superficie. Eri efecto, son bien coriocitlas las oscilaciones en la interisidatl 
de los haces difractados de RHEED, MEED, TEAS, SXR.D, etc. cuantlo el crecirnieri- 
to tiene lugar capa a capa y la densidad de escalones en la superficie oscila cori el 
recubrirniento. 
En el presente trabajo, se ha efectuado la calibración <le las rnedidas de Auger 
a partir de la información procederite de experirrientos realizados por otros rriierri- 
bros del laboratorio en un equipo experimental distinto, eri el que se pudieron rne- 
dir simultáneamente las señales Auger y MEED utilizarido un analizador de espejos 
cilíndricos (CMA) y una pantalla fosforescente [Carn96]. 
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Figura A.3: Evolucióii de la intensidad MEED especular durante el creciiuieiito de Co sobre 
la superficie limpia Cu(ll1) (arriba) y sobre esa inisina superficie cubierta coi1 1.5 MC de 
P b  que actúa como surfactaiite (abajo). La flecha indica el comienzo de la deposicióii de Co. 
La figura está extraída de la referencia (Cam961. 
El sistema Co/Cu( l l l )  no crece capa a capa de forma espontáriea [Fig95b] (ver tarri- 
bién capítulo 2), pero sí lo hace en presencia de P b  corno "surfactarite" (Ref. [Carri96] y 
capítulo 4). En la figura A.3, extraída de la referencia anterior, se ilustra la evolucióri 
de las señales MEED c m  el espesor de Co en ambos casos. Esto perrnite tleterrrii- 
nar con exactitud el recubrirniento observando eri la intensidad clifractada MEED las 
oscilaciones asociadas al llenado de capas. Así se puede representar, por ejernplo, el 
cociente entre las señales Auger en función del recubrirnierito deterrriinado de esa rria- 
nera y establecer una relación que nos permita utilizar el valor de ese cociente rnedido 
en un experirnento posterior para determinar el recubrimiento. Adeinás, se pueden 
ajustar dichos datos a una expresióri de la forma A.20, lo que nos proporcioria unos 
valores eqerin~entales para los recorridos libres rnedios de los electrones a las energías 
correspo~idierites a las transiciones Auger estudiadas. Se muestra este procedirriierito 
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Figura A.4: Evolución de los cocientes entre las inteiisidades de las traiisicioiies Auger 
Cu(920eV) y Co(716eV) durante el crecimieiito de Co sobre Cu(ll1) con y siii Pb coiuo 
surfactante. Los recubriiuieiitos fueron determinados coiitarido oscilacioiies MEED eii el 
caso de deposición coi1 surlactaiite y a partir del ritiuo de evaporacióii, deteririiiiado de 
esa manera, eii el caso sin surfactaiite, en el que no se observan oscilacioiies. Las líneas 
representan ajustes a la expresión A.20. Datos facilitados por J. Cairiarero [Cain95]. 
en la figura A.4. Los parárrietros así ajustados se han utilizado en este trabajo para 
calcular los recubrimientos en función de los cocientes de Auger experirneritales en los 
sistemas Co/Cu( l l l ) ,  Cu/Co(0001), bicapas Cu/Co/Cu(l l l ) ,  etc. tanto con coino si11 
la presencia de P b  como surfactante. El procedimiento es válido bajo la suposicióri 
de que los recorridos libres medios no dependen del material corisiderado, sirlo sólo de 
la energía cinética de los electrones. En el sisterria está justificado, piies los 
metales Co y Cu tienen deiisidades atómicas y distancias interplanares rriuy similares, 
por lo que su capacidad para atenuar una determinada señal Aiiger debe ser rnuy pa- 
recida. Otra suposición irnplícita en el razonamiento es, eri el caso de crecirriierito con 
una Inonocapa de P b  como surfactante, que ésta atenúa por igual las señales de ambos 
eie~nentos, lo que parece razonable corno primera aproximación 
Del ajuste de los puntos experimentales con P b  en la figura A.4 a la expresión A.20 
se obtienen los parárnetros ac, y cuco, utilizando un factor de sensibilidad S = 
1.9 [Dav76] para las transiciones consideradas medidas con iiri  CMA. 
Se obtiene ac, = 0.75 y ac, = 0.64, de donde se calculan unos recorridos libres 
medios /\920 = 4.8 MC = 9.9A j> A7i6 = 3.1 MC = 6.4A. ~ s t o ;  valores se cornparan 
bien con los proporcionados por la "curva universal" [Sea791 (6.3 MC y 5.6 MC, respec- 
tivamente) aunque, lógicamente, son mucho más fiables por haber sido deterrriinados 
experimentalmente para este sistema concreto. En el analizador de electroiies utiliza- 
do en esta memoria (un RFA), se midió experirnentalrnerite S = 1.2 y se utilizaron 
las expresiones ac, = 0.77 y cuco = 0.67, obtenidas a partir de los valores anteriores 
corregidos por la diferente geometría del analizador. 
En el caso del crecimiento sin surfactarite, al no observarse oscilaciories MEED, se 
ha calculado el recubrimiento representado en la figura A.4 a partir del ritmo de evapo- 
ración determinado en los experimentos con surfactante. Se pueden ajustar los datos 
ignqlmente a una expresión de la forma A.20, con lo que se obtierieri unos parárnetros 
efectivos de atenuaciii  ;tiles para calcular los recubrirnientos en el caso de crecer sin 
S-irfactante. Aplicando el procedirnierito anteriormente descrito se obtiene cuc, = 0.77 
y orco = 0.72. 
Es de destacar finalmente que los recubrirnieiitos calculados de la manera descrita 
en esta sección han sido verificados por medio de similares relaciones para los picos 
Auger de pequeña energía, cuyos parárnetros son conocidos aproximadamente por 
trabajos previos [Fig95b] y por conteo de áreas en imágenes de STM siempre que fue 
posible. Estos dos procedimientos son útiles sobre todo en el caso de recubrirnie~itos 
muy pequeños para los que los cálculos utilizando los picos Auger de alta energía son 
más inexactos. 
A.5 Preparación de muestras 
Los experimentos descritos en esta ~nerrioria han consistido eri la fabricación y 
posterior análisis de películas epitáxicas crecidas sobre dos tipos de sustratos: Cu( l l1 )  
y Co(0001). Se describen a continuación los métodos seguidos para la preparación de 
las muestras. 
A.5.1 Preparación de sustratos 
Cu(l l1)  
El cristal Cu( l l1 )  empleado tiene forma de disco de 10 mrri de diámetro y 1 rnIn 
de espesor, con una pureza de 5N y orientado nominalmente con una precisión de lo 
repecto de la dirección cristalográfica (111). Fuera de la cámara de vacío fue sometido 
a un tratamiento consistente en varios pulidos rnecánicos y un ataque final electro- 
químico. Los primeros se realizaron con polvos de alúmina de grosores decrecientes 
hasta 0.3pm. Después de ellos, la superficie debe quedar en perfecto estado por i~is- 
pección visual. A continuación se procedió al pulido electroquí~nico. Para ello, se 
preparó una solución con 40 1n1 de ácido fosfórico al 85%, 9 m1 de agua destilada y 
5 m1 de ácido sulfúrico al 95%. La muestra actúa de ánodo en el centro de un cátodo 
consistente en una chapa de cobre policristaiino enrollada formando un cilindro. Se 
aplica una diferencia de potencial entre 1.8 y 1.9 V durar!? 2 rnin, en el transcurso 
de los cuales la corriente se estabiliza en un valor límite, decreciendo desde su valor 
inicial según se reduce la rugosidad superficial por efecto del ataque. 
Una vez dentro de la campana de UHV, la muestra fue sometida a varios ciclos de 
bombardeo con iones Ari con una energía de 600 eV, densidades de corriente típicas 
de 5pA/cm2 durante 10 min y subsiguiente recocido a una temperatura de 600°C 
durante 2 min. Una ventaja importante del trata~nierito electroquí~nico es que bastan 
unos pocos ciclos de bombardeo + calentamiento para que la muestra presente todos 
los signos de una buen? limpieza y ;A.denamiento superficial: un patrón L E E 3  con 
reflexiones finas y poco fondo difuso, ausencia de contaminantes en AES, terrazas 
planas de cientos de Angstroms de anchura separadas por escalones rnorioatórnicos en 
imágenes de STM y curvas 1-V de LEED reproducibles y comparables a las publicadas 
en la literatura [Tea81, Lin84, Pri981. 
El cristal de Co(0001) presentó muchas más dificultades para su liriipieza y ,or- 
denamiento por la presencia de la transición rnartensítica a 422"C, lo que lirriita la 
temperatura de recocido y obliga a tornar precaucio~ies para conseguir una limpieza y 
ordenamiento aceptables de la superficie. 
La muestra empleada fue un monocristal con forma de disco de 10 rnin de diámetro 
y 1 mm de espesor, de pureza 4N y nominalmente orientado con una precisión de 1" 
respecto de la dirección cristalográfica (0001). Fue pulido con polvos de alúrniria con un 
tamaño de grano de lprn. Tras su primera introducción en la cámara de vacío presentó 
contaminación por S, C1, C y O en la región superficial, detectados por espectroscopía 
Auger. Tras varios ciclos de bombardeo con iones de ArC (energía entre 600 y 900 eV,  
densidad de corriente típica de 5pA/cm2) y recocido a iiria teriiperatura de 310°C 
durante unos 20 minutos, la muestra se presenta libre de coritarriiiiantes con excepción 
de carbono. Al rnisrno tiempo, comienza a  riostrar un patrón LEED, si bien COII 
reflexiones muy anchas y considerable intensidad de fondo entre ellas. 
Con el fin de liberar la superficie de carbono, que presumible~riente es el respo~isalile 
de la falta de orden superficial, se recurrió a una variante del procedirnie~ito reseñado en 
la referencia [Ber76]. Consiste en la introduccióri de oxígeno en la cámara a una presión 
de 3 ~ 1 0 - ~  mbar durante 10 minutos rnantenieiiuo la muestra a 310°C. Seguidamente se 
mantiene la temperatura otros 10 ~ n i n  después de evacuar el oxígeno y antes de enfriar 
la muestra hasta temperatura ambiente. De esta forrna, el oxígeno reacciona con el 
- 
carbono y se consigue qUe la concentración de &te en la región superficial disminuya 
hasta niveles aceptables. Se consideraron corno tales relaciones menores que 11200 
entre las amplitudes pico a pico de las señales Auger correspondientes a las transiciones 
Cz70ev y Co53eV ES de señalar que en las condiciones habituales, una señal Auger de 
carbono de esa intensidad está muy próxima al límite de detección del espectrómetro, 
la propia óptica de LEED, y puede estimarse la cantidad de carbono presente en la 
superficie en aproximadamente el 4% de una monocapa, siguiendo el procedirniento 
señalado en el apéndice A.4.2. La reducción de la presencia de coritarriinantes va 
acornpañada de una mejora co~isiderable del patrón de difraccióri: uri estrecliarriierito 
de los haces difractados y una reducción de la intensidad del fondo. No se llegó 
nunca al nivel de calidad obtenido en la superficie Cu(ll1); sin embargo, fue posible la 
medida de intensidades hasta energías típicas de 370 eV, algo menores que las ináxirnas 
medidas en el caso de la superficie Cu(ll1). 
A.5.2 Deposición de películas 
Todas las películas metálicas analizadas en este trabajo se depositaron por medio 
de evaporadores fabricados en el laboratorio. Éstos van montados en pasarnuros de 
bridas de 23". Se describe brevernerite su furicionarnierito a continuacióri. 
Las películas de Co y Cu se depositaron por medio de dos evaporadores ~noritados 
en sendas conexiones de un misrno pasamuros. En las otras dos conexiones se fijar] 
los extremos de un filamento de W. El evaporador de Co consiste en una barra de 
este material de alta pureza mientras que el de Cu consta de varios hilos erributidos 
dentro de un recipiente cónico de chapa de Ta plegada. Polarizando el evaporador 
correspondierite cori una tensión típica de 1 k v  se produce su caleritarniento por el 
bombardeo de los electrones procedentes del filamento. Las películas de Co y Cii se 
depositaron sobre el sustrato a temperatura ambiente y con ritmos del orden de 1 MC 
por minuto. 
El evaporador de Pb va montado en un pasarnuros propio y consiste en uri recipiente 
de chapa de Ta que contiene un trozo de Pb. Está unido por rin liilo de W a otra 
conexión del pasarnuros. Hacierido pasar una corriente de unos 4.5 A se calienta 
resistivamente el filamento y, por contacto con éste, el recipiente con el P~J.  Las 
evaporaciones de Pb se realizaron a uri ritmo de aproxirnadarriente 1 MC cada 30 rniri. 
Posteriorrnente, se calentó el sustrato hasta 150°C durante 1 inin con el firi de favorecer 
el ordenarnierito de la película de Pb. 
Los evaporadores disponer] de un obturador cornúri montado en un pasarnuros de 
rotación. Esto facilita el control del tiempo de evaporación al perrriitir interceptar a vo- 
luntad los haces atómicos hasta que los evaporadores alcanceri la estabilidad necesaria 
en su funcionarniento. 
A.6 Acrónimos 
Se incluyen a continuación dos listas con los acrónirnos utilizados en esta rnerrioria. 
En la primera se encuentran los de uso más general en Física: 
a AF Antiferrornagnético. 
a AD Analógico-digital. 
a BCC Body Centered Cubic. Estructura cúbica centrada eii el interior. 
a CCD Charge Coupled Device. Dispositivo asociado a carga. 
CEM Corrected Effective Mediurn (Theory). (Teoría de) rnedio efectivo corre- 
gida. 
a CMA Cilindrical Mirror Analyzer. Arializador de espejos cilíridricos 
a DA Digital-arialógico. 
a DFT Density Functional Theory. Teoría del funciorial (le la densidad. 
. . 
EMT Effective Medium Theory. Teoría de medio efectivo. 
a ES Ehrlich y Schwoebel. 
FCC Face Centered Cubic. Estructura cúbica centrada eri las caras. 
a FCT Face Centered Tetragonal. Estructura tetragond centrada en las caras. 
FM Ferromagnético. 
a GMR Giant Magnetoresistarice. Magnetorresistencia gigante. 
a HCP Hexagonal Close-Packed. Estructura liexagonal compacta. 
Mc Montecarlo. 
a MC Moriocapa. 
8 MR Magnetorresistencia. 
8 OMC Oscillatory Magnetic Cou~ling. Acoplamiento rriagiiético oscilatorio. 
PMA Perpendicular Magnetic Anisotropy. Anisotropía magnética pei-pendicu- 
lar. 
RFA Retarding Field Analyzer. Analizador de carnpo retardante. 
m RKKY Ruderrnann, Kittel, Kasuya y Yoshida. 
TLEED Tensor-LEED. LEED tensorial. 
UHV Ultra High Vacuum. Ultra alto vacío. 
En la  segunda lista se enumeran los nombres de las técnicas experimentales que se 
mencionan en esta rnernoria. Casi todas son técriicas de superficies. El riúrnero tan 
grande de ellas (hay que tener en cuenta que existen aún rnuclias más) quizá es un 
indicio de que ninguna es definitiva. De hecho, la solución a un problerria dado en 
Física de Superficies muchas veces proviene de una cornbinación de varias técnicas, eri 
la que se aprovechan las ventajas de cada una. 
AES Auger Electron Spectroscopy. Espectroscopía de electrories Auger. 
AFM Atornic Force Microscopy. Microscopía de fuerzas atómicas. 
FIM Field Ion Microscopy. Microscopía de iones por carripo. 
IPS Inverse Photoemission Spectroscopy. Espectroscopía de fotoernisióri inversa. 
ISS Ion Scattering Spectroscopy. Espectroscopía de dispersión de iories. 
LEED Low Eriergy Electron Diffractiori. Difracción de electrories de peqiiería 
energía. 
MBE Molecular Bearn Epitaxy. Epitaxia por haces moleculares. 
MEED Mediurn Energy Electron Diffractiori. Difraccióri de electrones de energía 
media. 
NMR Nuclear Magietic Resoriarice. Resoriaricia rnagriética riiiclear, 
RHEED Reflectiori High Eriergy Electrori Diffraction. Difraccióri eri refexióri 
de electrories de gran energía. 
SEM Scanriirig Electron Microscopy. Microscopia electrónica de barrido. 
(S)EXAFS (Surface) Extended X-ray Absortion Firie Structure Spectroscopy. 
Espectroscopía de la estructura fina extendida en el borde de absorcióri de rayos X 
(con serisibilidad a la superficie). 
SMOKE Surface Magneto-Optical Kerr Tffect. Efecto ICerr magnetoóptico en 
superficies. 
STM Scanning Tiinneling Microscopy. Microscopía de efecto túnel (de barrido). 
STS Scanning Tunneling Spectroscopy. Espectroscopía de efecto túnel (de ba- 
rrido). 
(S)XRD (Surface) X-Ray Diffraction. Difracción de rayos X (sensible a la su- 
perficie). 
TEAS Thermal Energy Atom Scattering. Dispersión de átomos de energía 
térmica. 
TEM Transmission Electro11 Microscopy. Microscopía electrónica de transmi- 
sión. 
VLEED Video-LEED. Medida de intensidades LEED por medio de vídeo 
XAS X-ray Absorption Spectroscopy. Espectroscopia de absorción de rayos X. 
XPD X-ray Photoelectron Diffraction. Difracción de fotoeiectrones emitidos por 
rayos X. 
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